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RESUMEN

Los aceros inoxidables duplex son usados en una amplia gama de industrias, entre ellas la
petrolera, la petroquimica y la de gas, debido a sus mejores propiedades mecénicas, resistencia
a la corrosion y un ahorro significativo en costos y peso sobre otros aceros inoxidables. Los
procesos microestructurales inducidos por el tratamiento térmico de solubilizado en la union
soldada son estudiados en este trabajo mediante los métodos no destructivos de potencial
termoeléctrico y de corrientes inducidas. Se investiga el acero inoxidable duplex del tipo UNS
32205 soldado con un material de aporte ER 2209. Esta aleacion contiene un porcentaje de
fases de 1:1 (50% ferrita/50% austenita) en su condicién inicial. La ferrita no es estable, por lo
tanto, puede descomponerse precipitando fases intermetalicas (chi, sigma, laves, austenita
secundaria, etc.) aumentando la dureza y fragilizando el material en las zonas afectadas
térmicamente en la soldadura, ademas todas las propiedades mecéanicas, magnéticas y de
resistencia a la corrosion se ven fuertemente influenciadas por el incremento en de esta fase. El
estudio tiene como objetivo detectar los cambios de relacion de fases por medio de las técnicas
no destructivas de potencial termoeléctrico y corrientes inducidas. Inicialmente, para
caracterizar al material se dividio en tres zonas: metal base (MB), corddn de soldadura (CS) y
zona afectada térmicamente (ZAT), se prepararon dos tipos de probeta una con las 3 zonas y
otra unicamente el metal base. Todas las muestras se les aplico un tratamiento térmico de
solubilizado en los rangos de temperatura de 1000°C -1200 °C para poder variar contenido de
ferrita y austenita en las muestras y tener presentes Unicamente estas dos fases en toda la union,
posterior a ellos se caracterizaron por métodos convencionales de deteccidn de fases como son
microscopia optica (MO), microscopia electronica de barrido (SEM) y mediante los métodos
propuestos en el proyecto, al correlacionar los resultado obtenidos se deduce que tanto la técnica
de potencial termoeléctrico como corrientes inducidas son sensibles a los cambios en contenido
de fases en las 3 zonas de la union estudiadas MB, CS y ZAT. Ademas de encontrarse una
relacién de dicha sensibilidad con la fase ferrita y los elementos que estabilizan esta fase para

determinar los elementos que mas influyen en la sensibilidad de los equipos.

PALABRAS CLAVE: CORRIENTES INDUCIDAS:; POTENCIAL TERMOELECTRICO:;
UNION SOLDADA: ACERO DUPLEX; FERRITA.
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ABSTRACT

Duplex stainless steel is used in a broad variety of industries, among them petroleum,
petrochemistry and natural gas; it is applied in this industries due to their divers properties in
mechanics, high resistance to corrosion and significant cost savings over other stainless steel.
The microstructural processes induced under the solubilized heat treatment in the welded joint
are researched in this study through the nondestructive methods of thermoelectric potential and
eddy currents. It is researched duplex stainless steel type UNS 32205 welded with material type
ER 2209. This alloy contains a phase ratio of 1: 1 (50% ferrite / 50% austenite) in its initial
condition. Ferrite is not stable, therefore, it can decompose precipitating intermetallic phases
(chi, sigma, laves, secondary austenite, etc.) increasing the hardness and fragility the material
in the thermally affected areas in the weld, in addition to all the mechanical properties, Magnetic
resistance and corrosion resistance are strongly influenced by the increase in of this phase. The
objective of the study is to detect the changes in the phase relationship by means of non-
destructive techniques of thermoelectric potential and induced currents. Initially, to characterize
the material, it was divided into three zones: base metal (MB), weld bead (CS) and Thermally
Affected Zone (ZAT), two types of specimen were prepared, one with the 3 zones and the other
only the base metal. All the samples were subjected to a solubilized heat treatment in the
temperature ranges of 1000 ° C -1200 ° C to be able to vary the content of ferrite and austenite
in the samples and have only these two phases present in the entire joint, after them. were
characterized by conventional phase detection methods such as optical microscopy (OM),
scanning electron microscopy (SEM) and by the methods proposed in the project, when
correlating the results obtained it is deduced that both the thermoelectric potential technique
and eddy currents are sensitive to changes in phase content in the 3 junction zones studied MB,
CS and ZAT. In addition to finding a relationship of said sensitivity with the ferrite phase and
the elements that stabilize this phase to determine the elements that most influence the

sensitivity of the equipment.

Key words : Eddy currents, thermoelectric potential, welded joint, duplex stainless steel,
ferrite.
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Capitulo 1. INTRODUCCION

Los aceros inoxidables duplex son usados en una amplia gama de industrias, entre ellas la
petrolera, la petroquimica, la de gas, la de produccidon de papel y en aquellas dedicadas al control
de la contaminacion, debido a sus mejores propiedades mecanicas, resistencia a la corrosion y
un ahorro significativo en costos y peso sobre los aceros inoxidables austeniticos [1]. Las
aplicaciones tipicas de estos aceros son muy amplias y van desde lineas de flujo, colectores
submarinos, tubos de produccion y sistemas de tuberias, para esto existen normas bien
establecidas con los requisitos de aplicacion de los aceros inoxidables duplex. Entre sus
excelentes propiedades mecanicas y de resistencia a la corrosion, presentan casi el doble de
limite elastico con respecto a los aceros inoxidables austeniticos, y una amplia tenacidad
respecto del acero inoxidable ferritico, es especialmente bueno en medios que contengan iones
cloruro y dioxido de carbono. Aunque, dichas propiedades pueden estar afectadas al someterlos
a condiciones de tratamientos térmicos y durante procesamientos como recocido y soldadura,
afectando la relacion entre las fases ferrita y austenita, por lo general esta relacion es de 1:1
(50% ferrita- 50% austenita) entre las fases es esencial preservar esta relacion lo méas cercano
posible. En las uniones soldadas, las cuales son analizadas en este trabajo, cuando la relacion
sale de equilibrio esto tiene repercusiones directas en las propiedades microestructurales de los
aceros duplex, en las zonas donde existe aporte de calor, cordon de soldadura (CS) y zona
afectada térmicamente ZAT propiciando la aparicidn de fases inter-metélicas perjudiciales en
estas zonas; las cuales fragilizan el material y reducen la resistencia a la corrosion del material.
Esto principalmente esta relacionado al aumento en el contenido de ferrita en la aleacion, debido
a que la tasa de difusién de algunos elementos presentes en la fase ferrita son hasta 100 veces
mas difusivos que los elementos presentes en la fase austenita, causando una mayor cantidad
de transformaciones y precipitados en la aleacion con su aumento [2]. Se tiene como objetivo
principal realizar las mediciones de contenido de ferrita y austenita en una aleacion de aceros
duplex del tipo UNS S32205 con un material de relleno ER2209, caracterizados mediante
ensayos no destructivos principalmente por los métodos de corrientes inducidas y potencial
termoeléctrico (PTE), los cuales parecen ser adecuados para estudiar aceros inoxidables duplex,
por ser métodos practicos, faciles de utilizar y con una respuesta rapida en las mediciones , son
métodos ideales para las mediciones de contenido de fases en los aceros inoxidables duplex,
tanto en su aplicacion en laboratorio como en la industria, ademas que por su versatilidad y

exactitud en las mediciones sin afectar destructivamente al material analizado, los vuelven
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especialmente atractivos sobre todo tratdndose de uniones soldadas, en este trabajo también son
comparadas las mediciones por END con otros métodos de deteccién de cantidades de ferrita y
con esto demostrar las ventajas que tiene la medicién mediante estos métodos. Otro concepto
tratado en este trabajo; es relacion de entrada de calor y velocidad de enfriamiento en las
uniones soldadas de aceros duplex, las cuales afectan directamente al balance de la relacién
ferrita/austenita. Por lo tanto, al aplicar una serie de tratamientos térmicos a las uniones
soldadas, buscando modificar el contenido de ferrita y austenita presente en el cordon de
soldadura (CS) y la zona afectada térmicamente (ZAT), finalmente se comparan estos métodos
con métodos de aplicacidn actual que se encuentran comprobados como son microscopia éptica
y microscopia electronica de barrido para poder determinar la efectividad de las medicion en la
relacion de fases ferrita y austenita en el acero inoxidable duplex 2205 mediante potencial

termoeléctrico y corrientes inducidas.

1.1 Justificacién

La caracterizacion de la relacién de fases en una unién soldada de acero diplex mediante
potencial termoeléctrico y corrientes inducidas nos pueden traer como resultado una deteccion
de alta precisién y practicidad sobre las técnicas aplicadas actualmente, debido a que no es
requerido destruir el material, pudiendo ser aplicados en sitio y con una respuesta relativamente
rapida de los resultados, adicional a esto se pueden hacer detecciones de defectos en la union
una ventaja de la cual carecen los equipos utilizados en la actualidad como el ferritoscopio que
unicamente puede ser utilizado para hacer la deteccién de relacion de fases con una precision
menor, debido a todas estan ventajas mencionadas, se generara un ahorro en costos y tiempos

de inspeccidn.

1.2 Objetivo general

Estudiar el comportamiento de la relacion de fases ferrita/austenita en una union soldada de

aceros duplex, caracterizandola mediante corrientes inducidas y potencial termo eléctrico.

1.2.1 Objetivos particulares

e Simular la modificacién en la relacién de fases ferrita-austenita en el material base

y la union soldada mediante tratamientos térmicos, donde el contenido de ferrita
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oscilé entre 61% y 39%.

e Determinar el contenido de ferrita-austenita del material base y la union soldada
utilizando las técnicas de corrientes inducidas y potencial termoeléctrico.

e Correlacionar y analizar las mediciones realizadas con PTE y corrientes inducidas
para hacerlas comparativas con métodos utilizados actualmente como lo son
microscopia optica, microscopia electronica de barrido y asi determinar la viabilidad

de la aplicacion en campo para dichas técnicas.

1.3. Hipdtesis

Al aplicar los tratamientos térmicos al acero inoxidable duplex 2205 en altas temperaturas
(1000-1200 °C) con enfriamientos rapidos la relacion de fases ferrita-austenita cambiara para
cada una de las temperaturas a las que se apliquen los tratamientos térmicos, dicha variacion,
sera detectada mediante las técnicas no destructivas de potencial termoeléctrico y corrientes
inducidas. En la técnica de potencial termoeléctrico el flujo de electrones a través del material
sera sensible a los cambios microestructurales y de fases provocados por el tratamiento térmico
mostrando su efectividad para detectar dicho cambio, respecto a las corrientes inducidas, ya que
su mecanismo principal es la conductividad eléctrica y campos magnéticos, serd posible
detectar el cambio en la relacion de fases debido a las cualidades electromagnéticas de las dos
fases, resultando en la deteccion en cambios de fase presentes en el acero inoxidable duplex

2205 por las técnicas propuestas con una alta efectividad y corto tiempo de procesamiento.

1.4 Metas cientificas

e Modificar la relacion de fases ferrita-austenita oscilando el contenido de la fase ferrita
entre los valores de 40% y 60% para las 3 zonas tanto en metal base, cordédn de soldadura
y zona afectada térmicamente.

e Identificar la interaccion del flujo de electrones medido mediante el efecto seebeck con
el contenido de la fase ferrita y austenita del acero inoxidable duplex 2205.

e Identificar la interaccion del fendémeno de induccion electromagnética entre la fase
ferrita y austenita del acero inoxidable duplex 2205.

e Correlacionar los valores obtenidos de potencial termoeléctrico y corrientes inducidas
para obtener una relacion estadistica de los resultados para poder ponderar la efectividad
de las técnicas.
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Capitulo 2. MARCO TEORICO

2.1 Aceros inoxidables duaplex

Los aceros inoxidables duplex tienen una amplia aplicacion en la industria de la pulpa y el
papel, también en la industria del petréleo, como en el medio marino. Los aceros inoxidables
duplex combinan alta resistencia mecénica y alta resistencia a la corrosion con relacion de fase
entre la fase de ferrita (o) y la fase de austenita (y) 50:50. Mediante tratamiento térmico o
durante el procesamiento, como recocido y soldadura, la relacion ferrita/austenita y la
composicion de fase cambian, lo que podria ocasionar una precipitacion de fases secundarias
no deseadas [3].

Ademas, los aceros inoxidables duplex estan siendo ampliamente utilizados por la industria del
petrdleo, gas e industrias petroquimicas debido ahorros significativos en costos y peso mayores
que en el acero inoxidable austenitico. Aplicaciones tipicas de los aceros inoxidables duplex
son lineas de flujo, tubos de produccidn, colectores submarinos, proceso superior y sistemas de
tuberias. Los aceros inoxidables diplex son usados como alternativa al acero inoxidable
austenitico para la construccién de tuberias, lineas de flujo y elevadores por lo que es cada vez
es mas utilizado para aplicaciones que requieren una alta resistencia a la corrosion y al
agrietamiento por corrosion bajo tensién, se requiere sobre todo en medios que contienen
cloruros y diéxido de carbono. Las propiedades mecanicas y la resistencia a la corrosion se ven
afectadas por la fabricacidn, asi como los cambios microsestructurales pueden variar con el
proceso de soldadura y las caracteristicas dimensionales del componente a ser soldado [4].
Los aceros inoxidables duplex fueron desarrollados considerando que los aceros inoxidables
austeniticos son vulnerables al agrietamiento por corrosion bajo esfuerzos en ambientes de
cloruro, aunque presentan una excelente soldabilidad. Los aceros inoxidables ferriticos tienden
a ser mas fragiles y son dificiles de soldar respecto de los aceros inoxidables austeniticos [2],
pero resisten el agrietamiento por corrosion bajo esfuerzos, los aceros inoxidables duplex
combinan algunas de las mejores caracteristicas de los aceros inoxidables austeniticos y
ferriticos. La austenita proporciona ductilidad y la ferrita resistencia al agrietamiento por
corrosion bajo esfuerzos. Debido al balance existente entre estas dos fases, presentan ventajas
en severas condiciones de temperatura y contenido de cloruros, donde los inoxidables
austeniticos sufren agrietamiento por corrosion bajo esfuerzos, picaduras y hendiduras.
Ejemplos de aleaciones duplex son los grados 2205, 2209, 2304, 2507, 2003, 2005, 312, 315,
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318, 325 y 329. La aleacion 2205 (UNS S31803) es una de las aleaciones duplex mas
ampliamente usada [1].

2.1.1 Importancia de mantener la relacion de fase entre ferrita y austenita

Es esencial preservar una relacion ferrita-austenita cercana a 50/50 para mantener las
propiedades en los aceros inoxidables ddplex, pero esto depende del aporte de calor y la
velocidad de enfriamiento involucrados durante la soldadura. Las condiciones de soldadura
deben controlarse de modo que el enfriamiento sea lo suficientemente lento para la formacion
adecuada de austenita, pero lo suficientemente rdpido como para evitar precipitacion de fases

intermetalicas perjudiciales (por ejemplo, sigma, chi y austenita secundaria) [4].

2.1.2 Control en el porcentaje de ferrita en la soldadura duplex

El exceso de ferrita y fase sigma precipitada en el corddn de soldadura CS y ZAT afectan
negativamente tanto la resistencia a la corrosion como dureza. La tenacidad muestra una
aparente dependencia del contenido de ferrita junto con otros factores que incluyen tensiones
residuales y la formacion de particulas intergranulares juegan un rol importante en esta
propiedad. Las soldaduras con mayor cantidad de fase de ferrita son mas susceptibles a la
fragilidad por hidrdgeno [4]. Se necesita considerablemente més niquel en el metal soldado que
en la base tratada térmicamente y/o trabajada en caliente, para obtener un metal de soldadura
con razonable ductilidad y tenacidad. A niveles de niquel similares en el metal soldado a los
del metal base, la estructura de fundicion del deposito de soldadura consiste en una estructura
columnar gruesa en los granos de ferrita y una austenita casi continua a lo largo de los limites
del grano de la ferrita, pero no hay mucha austenita dentro de los granos de ferrita columnar
individuales. Por lo tanto, el tamafio de grano grueso de ferrita columnar causa la propagacién
de grietas, fragilizando el metal en la region de la soldadura [9].

Por otro lado, cuando el nivel del niquel es lo suficientemente alto en el metal de aporte de
soldadura, entonces se formara suficientes austenita Widmanstatten dentro del granos de ferrita
columnar impidiendo asi la propagacion de grietas continuas dentro de la ferrita, generando una
mejor resistencia al agrietamiento en la unién soldada, de acuerdo a esto, la austenita es
apreciablemente mas resistente que la ferrita y ayuda a detener la propagacion de grietas en la
soldadura. Contenidos de ferrita por debajo del 60 % en el depdsito de soldadura casi

coincidentes para aleaciones 2205 y 255 proporciona suficiente ductilidad y dureza. Ademas,
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con contenidos de ferrita bajos (por encima de 30%) en la condicion de soldadura para
aleaciones 2205 y 255 proporciona un limite elastico y resistencia a la traccion en el metal de

soldadura similar a las del metal base [9].

2.1.3 Control en el porcentaje de austenita en la soldadura duplex.

Un bajo contenido de austenita en la zona de fusion es responsable de la baja resistencia al
impacto, el aumento del contenido de austenita en la zona de fusién mejora la resistencia al
impacto. Con el aumento del contenido de austenita, también se espera que mejore la resistencia
al agrietamiento inducida por hidrégeno, la susceptibilidad al agrietamiento inducida por el
hidrégeno disminuye con el aumento del contenido de austenita en el metal de soldadura [4].
Cuando el acero inoxidable duplex se calienta arriba 1100 °C, la fase de austenita tiende a
disolverse parcial o completamente, dependiendo de la composicion quimica de la aleacion. Al
enfriarse, la transformacion de austenita debe realizarse de acuerdo con diagrama de fase del
acero inoxidable duplex, pero dado que la soldadura puede sufrir un enfriamiento répido, la
difusion lenta a temperaturas mas bajas favorecera una menor cantidad de austenita y més fase

ferritica en los aceros inoxidables duplex [10].

2.2 Composicion quimica del Acero Inoxidable Duplex.

Las interacciones de los elementos de aleaciébn mas importantes, especialmente el cromo,
molibdeno, nitrégeno y niquel, son bastante complejas. Para conseguir una estructura duplex
estable que responda bien al procesado y a la fabricacion, se debe cuidar la obtencion del nivel
correcto de cada uno de estos elementos. Cromo: es necesario un minimo de alrededor del
10.5% de cromo para formar una pelicula pasiva de 6xido de cromo estable que proteja
eficazmente un acero contra la corrosion atmosférica leve, el cromo es un formador de ferrita,
un contenido alto de cromo también favorece la formacién de fases intermetalicas,
normalmente, el contenido minimo de cromo en los aceros inoxidables austeniticos es del 16%
y en los tipos duplex del 20%. Molibdeno: el molibdeno actua para apoyar al cromo en la
resistencia contra la corrosion por picaduras de los aceros inoxidables. EI molibdeno es un
formador de ferrita y también aumenta la tendencia de los aceros inoxidables a formar fases
intermetalicas perjudiciales. Su contenido se reduce del 4% en los inoxidables ddplex.
Nitrogeno: el nitrbgeno aumenta la resistencia a la corrosion por picaduras y por intersticios de

los aceros inoxidables duplex, también aumenta sustancialmente su resistencia mecanica, la
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mejor tenacidad de los inoxidables duplex con nitrogeno se debe a su mayor contenido de
austenita y al menor contenido de fases intermetélicas, no impide la precipitacion de fases
intermetalicas, pero retrasa su formacion lo suficiente como para permitir el procesado y
fabricacion de los aceros inoxidables duplex, es un potente formador de austenita, ademas
reduce la energia de los defectos de apilamiento. Niquel: el niquel es un estabilizador de la
austenita, de la microestructura de los tipos duplex, los inoxidables duplex contienen una
cantidad entre reducida e intermedia, del 1.5% al 7%, la adicion de niquel retrasa la formacion
de fases intermetalicas perjudiciales en los inoxidables austeniticos, pero es mucho menos
eficaz que el nitrégeno en el retraso de su formacion en los inoxidables duplex. La figura 2.1 se
observa el cambio en la microestructura al afiadir poco niquel a una estructura BCC cambia a

FCC. Lafigura 2.2 muestra la micrografia del acero inoxidable a diferentes contenidos de niquel

[1].

Estructura feritica (cdbica Estructura austenitica (clibica
cantrada en el cuarpo) centrada en las caras)

Figura 2.1 Efecto al afiadir niquel en una estructura BCC con poco o nada en contenido de Ni

[1].

niquel

Estructura ferritica Estructura diplex Estructura austenitica
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Figura 2.2 Microestructura del acero inoxidable duplex con contenido intermedio de niquel
cristaliza en una estructura FCC [1].

La formacion de algunos compuestos (como nitruros de cromo, carburos de cromo y fase sigma)
conduce a la pérdida tanto en resistencia a la corrosion como resistencia a la fractura. La fase
sigma es dura y fragil y su formacién provoca pérdida de tenacidad [1]. Las estructuras
cristalinas de las particulas también pueden desempefiar un papel importante, la precipitacion
de la fase sigma provoca un aumento significativo de la dureza, ya que es una estructura
tetragonal compacta con una naturaleza muy fragil. Por lo tanto, una mayor fase sigma en la
zona de soldadura proporcionard mayores valores de dureza y fragilidad. La resistencia de la
soldadura duplex esta determinada por la resistencia de la fase de ferrita continua, con
contenidos de nitrégeno por debajo del 0.1%, la austenita es una fase débil, pero una cantidad
adicional de nitrégeno fortalece la austenita, por lo tanto, por encima del 0.2% de nitrégeno, la

austenita se convierte en la fase mas resistente [4].

2.3 Tratamientos térmicos en acero inoxidable duplex.

2.3.1 Tratamiento térmico posterior a la soldadura Duplex.

Debido a la aplicacion de tratamientos térmicos en los aceros inoxidables duplex, diferentes
fases metallrgicas pueden precipitar (G-, Alpha prima, Fases-Laves, etc.) [2]. Las fases
intermetalicas causan cambios en las propiedades mecanicas y de corrosion de los aceros
inoxidables duplex; Las fases intermetalicas ocurren en particular en los rangos de temperatura
de 500 a 1000 °C con tiempos de exposicion prolongados que van desde unos cuantos minutos
hasta horas de permanencia en el tratamiento térmico ademas que puede afectar al implicar un
enfriamiento después del tratamiento. La formacion de estas fases intermetalicas es mas severa
en soldaduras [20]. La mayoria de estas transformaciones de fase estan relacionadas con la
ferrita, porque las tasas de difusion de elementos son aproximadamente 100 veces mas rapidas
en la ferrita que en la austenita. Los procesos metalurgicos mas importantes en el acero
inoxidables duplex es la descomposicion eutéctica de la ferrita en fase sigma (o) y austenita
secundaria (y") que ocurre debido a los efectos térmicos, naturalmente, esta transformacion de
fase afecta fuertemente la cantidad de fase ferrita presente en la soldadura duplex [2]. El alivio
de esfuerzos, posterior a la soldadura no es necesario con los inoxidables duplex y
probablemente sea perjudicial, porque el tratamiento térmico puede precipitar fases
intermetalicas o agrietamiento (475 °C), con pérdida de tenacidad y de resistencia a la corrosion.
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La temperatura de tratamiento térmico posterior a la soldadura superior a 315 °C puede afectar
negativamente la tenacidad y resistencia a la corrosion de los inoxidables duplex [1]. Cualquier
tratamiento térmico posterior a la soldadura deberia incluir el tratamiento de solubilizado
completo seguido de un temple en agua ya que el tratamiento de solubilizado puede eliminar
problemas asociados al exceso de ferrita y de fases intermetédlicas [1]. El proceso de
descomposicion de la ferrita en la soldadura duplex debido al tratamiento térmico, comienza en
los limites de grano de la interface ferrita-austenita durante el proceso de descomposicion los
granos secundarios de austenita crecen a expensas de la fase ferrita [2]. La figura 2.3 muestra
la dependencia de la fraccion en volumen de ferrita y la dureza Vickers en relacion con la
temperatura y calor aplicados en el tratamiento térmico, se observa que la cantidad de fase
ferrita comienza a disminuir a aproximadamente a 500 °C y por encima de los 700 °C, la
descomposicion de la ferrita se vuelve mas intensiva, como se muestra en la figura 2.4, la
descomposicion mas rapida se encontr6 alrededor de 800 °C que corresponde al "punto de
nariz" de las curvas C en el diagrama TTT, como se observa en la figura 2.5 segun los diagramas

TTT, el tiempo de incubacidén mas corto del proceso de descomposicion esta entre 800-900 °C

[2].

1] dB0
., A51E - r{‘ 4 360
£ 40 ! 1 340
E 354 4 330 #
g o E
& 254 1 31n
% ""_I.D_. IEI:IM% ..31]3 E
2 154 ! 13280 =
E 1.94}--_“______...——+-..}_£.¥ 1 280D
IL 5 420

i . - - . 260D

i 200 A0 [l 200 100D

Temparature [“C)

Figura 2.3 Dependencia de la fraccion de volumen de ferrita y la dureza de vickers sobre la
temperatura del calor aplicado en el tratamiento térmico [2].
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Figura 2.4 Micrografia después del tratamiento térmico a 700 °C. La zona color negro
representan la fase ferrita, las grises son la fase austenita y los pequefios puntos blancos son
los precipitados [2].

Figura 2.5 Micrografia después del tratamiento térmico a 800 °C. La zona color negro
representan la fase ferrita, las grises son la fase austenita y las zonas blancas en crecimiento
son los precipitados [2].
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2.3.2 Efecto de la temperatura de recocido en la soldadura duplex

Mediante el método de conteo de puntos se analizé cuantitativamente la fraccion del area de
superficie de la fase de ferrita, como se muestra en la Tabla 2.2. A medida que aumenta la
temperatura de recocido, ambas fases tanto la fase ferrita y fase austenita engrosan como se
muestra en la figura 2.6

La fraccion del area superficial de la fase ferrita aumento de 45.3% a 1000 °C a 56.7% a 1120
°C y el nimero de ferrita obtenido de ferritoscopio también mostré un aumento de la fase de

ferrita a medida que aumentaba la temperatura de recocido [3].

Tabla 2.1 Fraccion del &rea superficial de la fase ferrita para cada temperatura de recocido
medidos mediante el ferritoscopio [3].

Annealing Temperature {°C) | Surface Area Fraction of Femite (%) | Measured Femite Number (FN)
1000 46.3+4.1 51.640.6
1040 50.244.6 54.042.9
1080 53.744.1 72.842.2
1120 BB.746.0 721411

Figura 2.6 Microestructuras obtenidas con diferentes temperaturas de tratamiento térmico ()
Recocido a 1000 °C, (b) Recocido a 1040 °C, (c) Recocido a 1080 °C, (d) Recocido a 1120
°C, la fase obscura corresponde a la ferrita y la fase clara a la austenita [3].
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2.3.3 Contenido de elementos aleantes después del recocido

El contenido del elemento principal en ambas fases analizadas usando EDS se muestra en la
tabla 2.3. La fase ferrita posee un mayor contenido de Cr y Mo, mientras que elementos como
Ni y Mn se dividieron en fase de austenita.

A temperatura de recocido elevadas, tanto el contenido de Cr como el de Mo contribuyen para
la resistencia a la corrosion disminuyendo esta resistencia en la fase ferrita a medida que se

eleva la temperatura [3].

Tabla 2.2 Composicion quimica de la fase ferrita y austenita a diferentes temperaturas del
recocido [3].

1000 °C 1080 °C 1120 °C

Austenite Femite Austenite Ferrite Austenite Femite

Avg | SD [Awg | B0 |Avg | SD [Avg | S0 | Avg | SO | Avg sSh
Fe |67.8 | 017 | 6684 | 012 | 676 | 01D | 668.2 | 012 | 6654 | 0165 | 64.0 | 0.44
Cr 199|023 233 | 008 | 20.0 | 0.14 | 229 | 0.09 | 19.7 | 0.07 | 221 0.26
NI 468 010 | 273|006 | 470|006 | 3.06 | 0.08 | 458|015 | 3.08 | 0.05
Mn |20 |[006 173|005 |198|0.04 |1.78|0.04 | 184 | 000|163 |0.05
Mo |1.18 | 013 [ 180 | 008 | 116 | 0.05 | 193 | 010 | 116 | 0.06 | 1.78 | O.10

2.4 Corrosion en acero inoxidable duplex

Para comparar la resistencia a la corrosion por picadura de las muestras recocidas a diferentes
temperaturas, se realizaron pruebas de polarizacién ciclica potenciodinamicas en solucion de
NaCl 0,1M a 60 °C. Las muestras recocidas a diferentes temperaturas se compararon en la
figura 2.7, donde el mayor potencial de picadura fue obtenido en las muestras recocidas a 1080
°C, lo que indica que la mayor resistencia a las picaduras para una aleacion UNS S2003 cuando
se recoce, sera a 1080 °C. Por otro lado, el potencial de picadura se redujo en mayor medida

para las muestras recocido a 1120 °C [3].
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Figura 2.7. Curvas de polarizacion potenciodinamica ciclica a diferentes temperaturas de

recocido [3].

la corrosion por picadura inicio dentro de la fase de austenita en muestras recocido a 1000 ° C

y 1040 ° C, mientras que, para muestras recocidas a 1080 ° C y 1120 ° C, se inicia la picadura

dentro de la fase ferrita, esto se puede ver en la figura 2.8. La variacién del potencial de picadura

en la solucion y el cambio de los sitios de iniciacion de las picaduras desde la fase de austenita

a la fase ferrita podria atribuirse al cambio de composicion de las dos etapas, lo que indica una

mayor susceptibilidad a picaduras de la fase de ferrita cuando los aceros son recocidos a una

temperatura mas alta, lo que podria atribuirse al menor contenido de Cry Mo [3].
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Figura 2.8 Imagen de microscopia Optica de las picaduras después de la polarizacion
potenciodinamica ciclica. Picaduras formadas a (a) 1000 °C, (b) 1040 °C, (c) 1080 °C y (d)
1120 °C respectivamente [3].

La supresion del crecimiento de fases perjudiciales como fase sigma y carburos de cromo y

nitruros, se da por consecuencia al agotamiento de cromo en la matriz, mejorando la resistencia
a la corrosion de unién soldada. Pero es necesario saber que todos los aceros inoxidables tienen
alto susceptibilidad a la corrosion localizada, especificamente picaduras. Esta forma de
corrosion es realmente agresiva y es producida por las acciones de los iones de cloruro contra

la capa pasiva provocando la ruptura de esta capa [9].

2.5 Soldadura en acero inoxidable duplex

2.5.1 Proceso de soldadura GMAW

El proceso GMAW para soldaduras diplex requiere una buena y consistente preparacion de
bordes, alineacion y separacion en la raiz. Debido a que los inoxidables duplex son sensibles a
la contaminacién superficial por cobre, en algunas situaciones, pueden provocar un temple
demasiado répido [1]. Los procesos de soldadura (GTAW y SMAW) determinaron algunas
diferencias en la microestructura final de CS: SMAW, debido a su menor aporte de calor,
provoco la formacion de una estructura dendritica mas fina en los pases de llenado, pero se

obtuvo un mayor nivel de micro porosidad con respecto a GTAW [11].
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2.5.2 Cordon de soldadura (CS)

En micrografias realizadas mediante microscopia optica (OM) a diferentes amplificaciones,
figura 2.9, en el cordon de soldadura de una union soldada de aceros duplex 2205 se pudo
observar una estructura columnar de grano grueso, a lo que se le atribuye la fragilizacion y

propiedades mecanicas malas en el corddn de soldadura [4].

Weld bead

Figura. 2.9 Micrografia del acero inoxidable duplex a diferentes amplificaciones en el cordon
de soldadura [4].

Las diferentes microestructuras de austenita/ferrita en las regiones de soldadura, como la
presencia de capas discontinuas de austenita en los limites de grano, placas laterales de austenita
Widmanstéatten, precipitados intergranulares en la austenita y la ferrita acicular intergranular,
se cree que estan asociados con los términos de variaciones en las tasas de transformacion y el
grado de subenfriamiento. La formacidon del limite de grano y las fracciones de la placa lateral
requieren de menos energia libre, por lo tanto, puede ocurrir a temperaturas mas altas con poco
subenfriamiento por otro lado, la formacién de ferrita acicular intragranular, requiere un mayor

grado de subenfriamiento [8].

2.5.3 Zona Afectada téermicamente (ZAT)

En la zona afectada por el calor (ZAT), todos los factores cinéticos que cambian la relacion de
fases pueden conducir a disminucion de la resistencia a las picaduras y el ataque de corrosion
local. Se recomienda limitar la entrada de calor para acero inoxidable duplex soldadura entre
1.5y 2.0 k] mm™! para evitar la formacion de fases perjudiciales, la entrada de calor y la
temperatura entre pasadas son los dos pardmetros principales de soldadura que influyen en la
velocidad de enfriamiento. En la figura 2.10 se pueden observar la microestructura en las ZAT
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en una unioén soldada de acero duplex 2205, observados mediante microscopia Optica, La
precipitacion de austenita Widmanstatten que se forma en los limites de grano en estas

micrografias es evidente junto con el tamafo de grano de la matriz ferritica en el ZAT [4].

Figura. 2.10 Micrografia de la Zona afectada térmicamente producida por la soldadura
GMAW [4].

2.6 Mediciones de fases médiate métodos convencionales en acero inoxidable duplex.

2.6.1 Mediciones del porcentaje de ferrita mediante microscopia optica (MO).

Las pruebas de uniones soldadas requieren un sistema de medicién sistematico del porcentaje
de ferrita (% FE) en diferentes partes de la articulacion - material base (MB), zona afectada por
el calor (ZAT) y corddn de soldadura (CS). Los estdndares internacionales de referencia
determinan cémo evaluar (% FE). El procedimiento estandar internacional mas aceptado es la
deteccidn cuantitativa de fases mediante microscopia 6ptica (MO), después se realizar un pulido
y ataque quimico, seguido de las disposiciones de ASTM normas E562-11 (conteo manual de
puntos), el cual proporciona informacion sobre la seleccion del tipo de patron y el nimero de
campos a analizar y aseguran un conteo bien definido y con exactitud. Por otro lado, el recuento
de puntos a través del analisis automatico de imagenes es posible, de acuerdo con las
disposiciones de las normas ASTM E1245-03 (analisis automatico de imagenes). Sobre el
método automatico de MO en los aceros inoxidables duplex, las micrografias se pueden editar
facilmente usando analisis de imagen, porque el reactivo empleado oscurece la ferrita y deja la
austenita sin afectar; por lo tanto, las imagenes aparecen en escala de grises apuntando hacia

una imagen en blanco y negro, con un contraste de fase neto, lo que permite una determinacion
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simple de la fraccion de volumen de ferrita y disminucion de las fases. Las imagenes MO son
casi en blanco y negro y, por lo tanto, el analisis posterior puede realizarse facilmente, ya que
los valores de umbral estan mejor definidos y los "problemas™ relacionados con la eleccion de

la rejilla adecuada son automaticamente eliminado por el programa [11].

2.6.2 Mediciones del porcentaje de ferrita mediante el ferritoscopio

Esta técnica se basa en medir el campo magnético generado por una sonda de corrientes
inducidas, al colocarlo en contacto con la superficie metalica; ya que la ferrita es una fase
magnética mientras que la austenita es paramagnética. Este dispositivo proporciona el
porcentaje en contenido de ferrita (% FE) midiendo la respuesta magnética del material. Sin
embargo, este método es muy sensible al acabado de la superficie de contacto y no se puede
aplicar cerca de bordes o esquinas, debido a la distorsion del campo magnético. Ademas, el uso
del ferritoscopio se limita a la investigacion de amplias areas de soldaduras y material base,
mientras que ZAT no es facilmente controlable, debido a su tamario reducido. En este método,
los resultados se dan en unidades llamadas Numero de ferrita (FN) y se convierten
automaticamente a porcentaje de ferrita (% FE) a través de una correlacion interna, en la tabla
2.1 se muestra la comparativa en la medicién de OM, SEM vy ferritoscopio en una soldadura de
acero inoxidable 2205 [11].

Tabla 2.3 Mediciones de porcentaje de ferrita en una soldadura diplex de composicion SAF
2205 DSS (UNS S31803) [11].

Method %FE (st.dev.)
Forged BM | Upper HAZ | Lower HAZ | Upper FZ Middie FZ Lower FZ HIP BM
r::l::.a;g:q 52{12) 60 (13) 55 (9) 37 (9) i 30 (6) ]
(500x) 1) 58 (8) 57 &) 41 {10} 30(9)
“;:nplf;ﬁ:q 52 (5} &1(3) 57 {5) 32 {3) i 30(3) ]
(500%) 50 (6} 82 i4) 58 () 37 (4) 31 (3)

“"“?;."..}“"’ 54 (1} 59 (1) 60 (1) 34.{2) 55 (4} 32 {7) 33 {9)
(500x) 32 (1} 59 (2) 56 {2) as {1) - 32 (1) -
manual OM | 50 (7} a8 (3) 46 (3} 29 (4) 56 (2)
(var. magn.) 56 (10} B - 413 {5) 27(6} 34 (8) 57 {2}

SEM 44 (8} 58 (7) 59 (8} A {4 40 (4) 26 (5) 49 (3)
(var. magn) | 47 (7) 64 (8) 65 (9 43 (8) 26 (9} 32 (7) 52 (2)
33 (1} 37 (1) 32 (1)
Forriioscope | ss (1) _ ] 10 (2) - 26 (1) )
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2.7 Métodos magnéticos de medicion

2.7.1 Mediciones en soldadura duplex utilizando métodos magnéticos

Los métodos magnéticos o micro magnéticos parecen ser adecuados para probar aceros
inoxidables duplex, ya que son sensible a la cantidad y estructura de la fase de ferrita
ferromagnética, la saturacion magnética y la transicion. La temperatura es proporcional al
contenido de ferrita, durante la fragilizacion, la coercitividad solo cambia una pequefia cantidad,
pero debido a la descomposicién espinodal, la temperatura de curie aumenta. Se verificd que
en la precipitacion de las particulas alpha prima dentro de la fase alpha aumenté la fuerza
coercitiva (Hc) y el endurecimiento mecanico después del tratamiento térmico a 475 C. La
cinética de la transformacion de los aceros inoxidables duplex, puede ser monitoreada por
métodos magnéticos, los ruidos acusticos y magnéticos de Barkhausen también son aptos para
la caracterizacion de materiales [2]. También es posible utilizar el estado de estrés ferritico
utilizando un microscopio de sonda de exploracidén en iméagenes magnéticas, conocido como
microscopia de fuerza magnética (MFM), que habilita las regiones de ferrita para distinguirse
de las regiones de austenita, utilizando sus caracteristicas magnéticas. Las regiones de ferrita
son ferromagnéticas, en contraste con las regiones de austenita, que son paramagnético, con la
variacion espacial de la interaccion de la fuerza magnética entre estas regiones se pueden
estudiar utilizando MFM. Variaciones en las distribuciones relativas de las regiones de austenita
y ferrita se pueden observar no solo en diferentes areas de soldadura para cualquier
configuracién dada, sino también entre soldaduras especificas regiones sobre todas las

configuraciones examinadas [8].

2.7.2 Comparacion entre la medicion de ferrita por métodos magnéticos y utilizando

diagramas CMR-92 o andlisis quimicos

J.C.M. Farrar y col. realizaron mediciones de ferrita en soldaduras de acero inoxidable duplex
en 17 laboratorios en 8 paises diferentes con el objetivo de medir el contenido en porcentaje de
ferrita en las soldaduras con instrumentos magnéticos en cinco diferentes soldaduras de acero
inoxidable que cubrian rangos diferentes de porcentaje de ferrita en el metal base y con

diferentes acabados superficiales. Adicional a esto, cada laboratorio realiz6 un analisis quimico
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usando el diagrama CMR-92 para medir los valores de porcentaje de ferrita a partir de la
composicion quimica de la soldadura. Se compararon los resultados obtenidos por los métodos
magnéticos y la variacion en las mediciones fue de aproximadamente + 20% del valor medio
medido. Cuando las predicciones de ferrita se basaron en el diagrama de la CMR-92, utilizando
analisis quimicos, la dispersion aumento a aproximadamente + 40% del valor medio. Lo que
nos indica que, para una evaluacién mas precisa porcentaje de ferrita en el metal de soldadura
en los aceros inoxidables duplex se tendra mayor exactitud midiendo por métodos magnéticos

que utilizando diagrama CMR-92 o analisis quimicos [5].

2.7.3 Variacion de las propiedades magnéticas por el tratamiento térmico

I. Mészaros y P.J. Szabo observaron la dependencia de la temperatura del tratamiento térmico
en las cualidades magnética clasicas, saturacion, la induccion remanente y el campo coercitivo
(coercitividad) se pueden ver en figura 2.11. Donde se sabe que el valor de induccion de
saturacion es proporcional a la cantidad relativa de fase ferromagnetica (ferrita). La curva que
pertenece a la induccion de saturacién esta en buen acuerdo con la relacion de ferrita medida.
Por otro lado, la coercitividad practicamente no es influenciado por la descomposicién de la
ferrita. Por lo tanto, se puede concluir que dentro de los granos de ferrita no hay
transformaciones de fase que podrian afectar al comportamiento magnético de esta fase [2]. Se
puede afirmar que en el caso del acero inoxidable diplex no hay conexion entre los valores de
coercitividad y dureza contrariamente en el caso de los aceros con bajo contenido de carbono

casi todos practicamente todos tienen correlacion lineal entre dureza y valores de coercitividad

12].
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Figura 2.11 Saturacion (Bmax), la induccion remanente (Br) y el campo coercitivo
(coercitividad Hc), afectacion de las propiedades magnéticas con la temperatura del
tratamiento térmico [2].

I. Mészéros y P.J. Szabo [2] introdujeron un parametro magnético para caracterizar la
microestructura basada en el estrés generado en la fase de ferrita, este es el valor de intensidad
del campo magnético que esta asociado a la permeabilidad relativa maxima (Hpp,), como se ve
en la figura 2.12. Se encontr6 que en el caso del acero inoxidable duplex en lugar de

coercitividad, el valor de Hy,,, se puede usar para caracterizar no destructivamente la dureza.

La buena correlacion lineal. entre los valores de Hy,, y la dureza vickers [2].

1000 2000 000 4000 5000

Hyen (ST}

Figura 2.12 Microestructura basada en el estrés generado en la fase de ferrita, mostrando la
permeabilidad relativa maxima de la fase ferrita y la correlacion entre la dureza 'y
permeabilidad magnética [2].

En la medicion magnética, el ruido de Barkhausen se ve afectado por el estado de esfuerzos y
cambios microestructurales como la cantidad de fase ferrita ferromagnética, inclusiones dentro
de los granos ferromagnéticos, cambios en la cantidad de dislocaciones, etc. En casos complejos
es practicamente imposible distinguir la diferencia entre los efectos de ferrita medida y la
saturacion por induccion, la dependencia que se puede ver es muy similar al cambio de la
fraccion de volumen de ferrita. En el caso particular que la cantidad de fase ferrita disminuyo y
el estado de estrés de la ferrita restante cambiado debido al tratamiento térmico. Pero la
disminucion de la fase ferromagnética parece tener un efecto mas fuerte en el ruido de
Barkhausen que el cambio del estado de estrés, esto se puede ver en la figura 2.13. Por lo tanto,
la medicion de Barkhausen no es adecuada para caracterizando la dureza de los aceros

inoxidables duplex [2].
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Figura 2.13. Relacion entre el ruido de Barkhausen RMS y la temperatura del tratamiento
térmico [2].

2.7. Técnica de medicidn de corrientes inducidas o corrientes de Eddy

Es una técnica de inspeccion no destructiva, que se basa en la generacion de un campo
magnético y que permite la deteccidn de discontinuidades a nivel superficial y subsuperficial.
El ensayo por corrientes inducidas consiste en hacer pasar una corriente alterna por una bobina,
la cual genera un campo magnético. Al colocar la pieza a inspeccionar en direccién
perpendicular al campo magnético creado por la bobina, se generan corrientes inducidas
(Corrientes de Eddy) circulares en la pieza. Las corrientes eléctricas inducidas van a producir
un campo magnético (secundario), que se va a oponer al campo magnético de la bobina
(primario) modificando la impedancia. La consiguiente variacién de la corriente eléctrica que
circula por la bobina es el parametro que se mide y registra. Los defectos existentes en la pieza
interrumpen las Corrientes inducidas, lo que provoca que el campo magnético producido por

dichas corrientes sea menor. En la figura 2.14 se muestra un esquema de este método [12].
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Figura 2.14 Generacion del campo de corrientes inducidas o Eddy [12].

La versatilidad del método de corrientes de Eddy ha resultado en un amplio uso de aplicaciones.
Sin embargo, las principales areas de aplicacion incluyen lo siguiente:

e Inspeccion en servicio de tubos en empresas de energia nuclear y de combustibles
fosiles, en quimicos y plantas petroquimicas, en submarinos nucleares y en sistemas de
aire acondicionado.

e Inspeccion de estructuras y motores aeroespaciales.

e Pruebas de produccion de tubos, tuberias, alambres, varillas y barras [13].

2.7.1 Esquema de las pruebas por medio de las corrientes de inducidas.

Sistema de inspeccion.

e Fuente de campo magnético variable, por ejemplo, una bobina que lleva una corriente
alterna de frecuencias que van por debajo de 1 kHz hasta por encima de 10 MHz (una
fuente de pulsos también puede ser usada).

e Sensor para detectar diminutos cambios en el campo magnético (~ 0,01%), por ejemplo,
una sonda o gausimetro.

e Un circuito electrénico para ayudar a la interpretacion de las variaciones del campo
magnético.

En general, hay tres posibles disposiciones de la bobina figura 2.15, es decir, cerco para tubos
y varillas, axial interno para tubos y barrido de superficies. Las bobinas de escaneo de superficie
se utilizan para probar superficies que son planos o tienen una curvatura muy pequefia dentro

de la regidn directamente debajo de la seccion transversal de la bobina.
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Se pueden utilizar embobinados de transmision y recepcion para mejorar sensibilidad, tal vez,
si se requiere una penetracion profunda de las corrientes inducidas en el material bajo prueba.
Los analisis son igualmente aplicables a sondas de bobina simple y sondas de transformador.
Con sondas de transformador, la impedancia relevante es la impedancia de la bobina secundaria,
es decir, el detector. Antes de cualquier prueba de corrientes inducidas, se debe realizar una
calibracion con una muestra estandar si esté libre de defectos, las relaciones entre la impedancia
de los componentes de la bobina, la frecuencia y las propiedades eléctricas y magnéticas del
material a menudo pueden ser aproximadas debido a la necesidad de simplificar los analisis,
para longitudes infinitas rodeando la bobina y muestra. Con la deteccion de defectos, es una
préactica normal calibrar instrumentos de deteccidn utilizando bloques de prueba que contienen
defectos modelados teniendo varias profundidades. Por lo general, toman la forma de cortes de
sierra para simula grietas y agujeros cilindricos para representar huecos, pero las relaciones con

defectos reales son solo aproximadas [15].

| I} mﬂm TIR

Figura 2.15 Diferentes sondas de inspeccion dependiendo la morfologia de la probeta [15].

2.7.2 Campo Magnético

La corriente eléctrica va siempre acompafiada de fendmenos magnéticos. Este efecto de la
corriente eléctrica desempefia una funcion importante en casi todos los aparatos y maquinas
eléctricas. El espacio alrededor de un iman permanente o de un conductor que conduce corriente
donde acttan fuerzas magnéticas se le conoce como campo magnetico [12].

La relacion entre la polaridad magnética de una espira y el sentido de la corriente que circula
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por ella la establece laregla de lamano derecha. Siempre depende de la posicion del observador,
ya que si la corriente circula de derecha a izquierda vista desde la posicion del observador este
polo seria el polo norte y sur en caso contrario. La figura 2.16 muestra un esquema del campo
magnético de un iman y la direccion del campo magnético por la regla de la mano derecha en

un alambre [16].

Campo magnético

/=3
(‘/{/“\:\,\5\/2

“hn

la ogujo de lo
brijula se coloca
perpendiculormente
ol alambre

Figura 2.16 a) Campo magnético de un iman, b) Campo magnético en un alambre por el cual
circula una corriente [16].

2.7.3 Flujo Magnético

Se define flujo magnético, como la cantidad de lineas de fuerza (vectores) creadas por un campo
magnético que atraviesan una determinada superficie (A) en el espacio como se muestra en la
(figura 2.17). Se representa con la letra griega @ (phi), y tiene como unidad el Weber (W). El
flujo magnético se determina mediante el producto del valor absoluto de los vectores densidad

de flujo (E) y superficie de area (§), debido a que el campo magnético es perpendicular a la

superficie, representado en la siguiente ecuacion [12].

®: flujo magnético weber [Wh].
E: Induccién magnética (densidad de flujo magnético) en tesla [T].
S: Superficie en [m?].

La induccion magnética (densidad de flujo) es el nimero total de lineas de fuerza del campo
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magnético que pasan a través de una unidad de superficie normal al campo o induccién

magnética. Se representa con la letra B y tiene como unidad la Tesla (T) [12].

Sl

Figura 2.17 Flujo magnético en una superficie [16].

2.7.4 Parametros de ensayo

Las técnicas de inspeccion por corrientes inducidas dependen de varios parametros que
corresponden a las propiedades del material que se va a inspeccionar, caracteristicas de las
bobinas, o del procedimiento mismo de inspeccidn. Los factores mas importantes durante las
pruebas son las siguientes: impedancia, conductividad eléctrica, permeabilidad magnética,

grietas, profundidad de penetracion, efecto de separacion, y el efecto de borde [16].

2.7.5 La impedancia

La impedancia total en una bobina es la suma de la resistencia 6hmica y la reactancia inductiva,
las cuales estan separadas por angulo de fase, ambas expresadas en ohm (Q), por tanto, la unidad
de la impedancia estad en ohm (Q), se representa por la letra Z, y es la oposicion que presenta la
bobina al paso de la corriente. Si hacemos circular por la bobina una corriente continua, la
resistencia eléctrica (R), de la bobina es lo Unico que se opone a dicha corriente, se verificara

por medio de la ley de Ohm:

Donde
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V: Caida de tension a través de la bobina en voltios [V].
I: Corriente que circula a lo largo de la bobina en amperios [A].

R: Resistencia equivalente de la bobina en ohms [Q]

Por el contrario, al aplicar una corriente alterna, como se muestra en la figura 2.18, la resistencia
a la corriente se compone de dos parametros: la resistencia equivalente (R), y la reactancia

inductiva (XL), de la bobina. La reactancia inductiva X, se expresa como:

Donde
f: Es la frecuencia de la corriente alterna en Hertz (Hz);

L,: La auto inductancia de la bobina en Henrios

Notese que la reactancia inductiva, X., depende de los parametros de la bobina y la frecuencia

de prueba.

Amperimetro

N v ;
Ve R]

Fuente '9 v Bobina

| . ™

Figura 2.18 Circuito de la corriente alterna [12].

La aplicacion de la ley de Ohm nos conduce a la nueva férmula:

Do6nde:
Z: Es la impedancia de la bobina y estd compuesta de una parte reactiva y una resistiva.
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Cuando la frecuencia es alta, la impedancia de la bobina también lo es, por lo que la intensidad
del campo magnético primario es bajo, y, en consecuencia, es baja la intensidad de la corriente
inducida en la pieza que se evalGa. También se puede utilizar una representacion rectangular
como se muestra en la figura 2.19, formado por los catetos y R, y la hipotenusa Z, para calcular
el valor de la impedancia. El angulo entre el voltaje de un generador y su corriente se denomina
angulo de fase del circuito. Su simbolo es 0 (theta).

En la Figura el &ngulo entre la resistencia (R) y la resistencia total Z, es el &ngulo de fase. Se
puede calcular de la siguiente forma:

El valor (R) en las bobinas utilizadas en corrientes inducidas es bajo, por lo que, su impedancia

puede considerarse como puramente reactiva [12].

Figura 2.19 Triangulo de impedancias [12].

2.7.6 Conductividad eléctrica

La conductividad eléctrica es una propiedad que tienen los metales para dar paso, con mayor o
menor resistencia al flujo de corriente, se representa con la letra ¢ (sigma), y su unidad es

Siemens por metro (S/m). La conductividad eléctrica depende de la distribucion y energia de
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los electrones que rodean al nucleo. Los materiales recocidos (estructura ordenada), conducen
mejor que los materiales deformados (estructura desordenada). Con la aplicacion de corrientes
de Eddy posibilita la medicion de conductividad eléctrica, en términos de porcentaje IACS
(Patrén Internacional de Cobre Recocido). La medida de la conductividad se hace tomando
como referencia la del cobre no aleado y recocido, que se toma como 100% IACS. La tabla 2.4
presenta la conductividad eléctrica de algunos metales en siemens por metro y en porcentaje
IACS [16].

Tabla 2.4 Conductividad eléctrica de algunos metales en siemens por metro y en porcentaje

IACS [16].
CONDUTIVIDAD CONDUCTIVIDAD
METAL ELECTRICA ABSOLUTA ELECTRICA
[S/m] % IACS

Plata 6.30%107 105
Cobre recocido 5.96%107 100

Oro 4.55%107 70
Aluminio 3.55*10° 61
Magnesio 2.15*107 37
Laton (70Cu, 30Zn) 1.62*107 28
TI-6AL-4V 9.99+10°% 17.24
Acero inoxidable AISI 304 1.45*10°% 2.5

2.7.7 Permeabilidad magnética.

La permeabilidad magnética del material es una de las variables mas importantes dentro de la
inspeccion no destructiva, en particular en las corrientes de Eddy. La permeabilidad magnética
es un parametro usado para evaluar el comportamiento de un material frente al campo
magnético. Asi mismo, se define como la capacidad de un material para concentrar lineas
magnéticas. La permeabilidad magnética se representa con la letra griega mindscula g (mu) y

esta definida por:

n= % ....................... (ec.1.7)
w: Permeabilidad magnética.
B: Densidad de campo magnético.
H: Intensidad de campo magnético.
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Como las Corrientes de Eddy se inducen por el campo magnético de la bobina, la permeabilidad
del material influye de manera importante en la corriente inducida y, por tanto, en el campo

magnético secundario. La permeabilidad magnética es igual a:

Donde:
lo: Es la permeabilidad magnética en el vacio, cuyo valor es 4t * 10~7 [H/m]

. Es la permeabilidad magnética relativa del material.

La permeabilidad magnética relativa permite clasificar a los materiales como ferromagnéticos,
paramagnéticos y diamagnéticos. Para materiales diamagnéticos la permeabilidad magnética
relativa tiene un valor menor a la unidad (py, <1) , mientras que para materiales
paramagnéticos su valor es mayor que la unidad (p, > 1) Para ferromagnéticos, el valor de la
permeabilidad magnética es mucho mayor a uno, (u, > 1), lo que significa que el campo
magnético inducido se intensifica con el material. Para los materiales ferromagnéticos plantea
un problema potencial cuando se utilizan las corrientes de Eddy en pruebas no destructivas, ya
que las variaciones en el campo magnético pueden producir cambios de impedancia mayores a
los debidos por los parametros de interés (grietas, espesor, conductividad, etc.). En la tabla 2.5
se indican los valores de permeabilidad magnética de algunos materiales [12].

Tabla 2.5 Permeabilidad magnética relativa de algunos materiales [16].

PERMEABILIDAD
METAL TIPO MAGNETICA RELATIVA

(1)
Cobre recocido Diamagnético 0,9999991
Plata Diamagnético 0.999974
Aire Paramagneético 1.0000001
Aluminio Paramagnético 1.00002
TI-6AL-4V Paramagnético 10000706
Caobalto Ferromagnético 250
Nigquel Ferromagnético 660
Hierro Ferromagnético 5000

La solucion para realizar mediciones en los materiales ferromagnéticos es saturar
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magnéticamente el material por medio de una bobina de corriente directa, para que los cambios
en el campo magnético no se amplifiquen y no superen a los que se generan por las propiedades
de interés. Al saturar la muestra hacemos que la permeabilidad pase a valer 1, y por tanto el

material se pueda ensayar como si se tratara de un material no ferromagnético [16].

2.7.8 Grietas

La impedancia de la bobina también se ve afectada por la presencia de grietas superficiales o
subsuperficiales que provocan distorsion en el flujo de las corrientes de Eddy [16].

Alguna irregularidad en el material, por ejemplo, una grieta, como se aprecia en la figura 2.20,
obstruye el paso de las Corrientes de Eddy ya que estas tienen que rodearla, esto genera que la
intensidad de las corrientes disminuya y por lo tanto el campo magnético generado por ellas y
el efecto reactivo del campo secundario también disminuya y la reactancia en la bobina continta
incrementandose. Este efecto es utilizado en el método de Corrientes de Foucault con el fin de
detectar las discontinuidades [16].

Figura 2.20 Corriente Inducidas o de Eddy en un material con grietas [16].

2.7.9 Profundidad de penetracion

Las corrientes inducidas no se distribuyen uniformemente en toda la masa de la muestra; por lo
contrario, su densidad es maxima en la superficie y disminuye exponencialmente segun
penetran hacia el interior de la muestra. Este fendmeno, llamado efecto pelicular, es tanto mas
acusado cuanto mayor sea la frecuencia de la corriente, la conductividad de muestra y la
permeabilidad magnética [12].
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Donde

§: profundidad de penetracion estandar en metro [m]

w: permeabilidad magnética de la muestra en Henrios por metro [H/m]
f: frecuencia de inspeccién en Hertz [Hz]

o: conductividad eléctrica en Siemens por metro [S/m]

2.7.10 Efecto de separacion (lift-off)

Las indicaciones de las corrientes inducidas son muy sensibles a la distancia entre la bobina y
la superficie del material inspeccionado, debido a que la densidad de corriente disminuye
rapidamente a medida que la bobina se aleja de la superficie de la pieza como se muestra figura
2.21[12].

\A
Reactancia
Inductiva
A Efectode
Separacién
M 1mm
N 0,1 mm
X B
—_— N
R Reslstenda/

Figura 2.21 Variacion de la impedancia a medida que se aleja la bobina a la pieza
ocasionando en el efecto de separacion o efecto LIFT-OFF [12].

Con la bobina en vacio, el vector impedancia tiene su extremo en A, como se muestra en la
figura, mientras que, para una muestra de conductividad, por ejemplo 4.55*107 S/m en contacto

con la bobina, el nuevo extremo estaria en B. Sin embargo, el paso de A B no es brusco, sino
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que se produce a medida que la bobina se va aproximando a la muestra. Esta variacion de la
impedancia en funcion de la distancia es lo que se llama efecto de separacion (lift-off). Si vamos
tomando valores de la impedancia al variar la distancia, podemos construir el lugar geométrico
que representa la linea de trazos (AMNB). Hay que subrayar que las variaciones sensibles de
impedancia comienzan a producirse a muy poca distancia de la muestra (1 cm o menos), y que

las variaciones son mucho méas pronunciadas en las proximidades del contacto [12].

2.7.11 Efecto de borde

El efecto de borde se relaciona con la distorsion en el flujo de corriente inducida, cuando la
bobina se aproxima al borde de la pieza 0 a una unién entre materiales. Una distorsion grande
en el flujo de corriente puede tener cambios importantes en las mediciones y, por tanto,
enmascarar variaciones por otro tipo de anomalias. A pesar de que existen disefios de bobinas
que reducen el area de inspeccion minimizando el efecto de borde, éste no se puede eliminar
completamente, y es recomendable que el area de inspeccién se mantenga a una distancia
determinada de los bordes o fronteras. En general, se establece 3,175 mm como la distancia
minima a la que se puede aproximar el area de inspeccién al borde; sin embargo, el valor
depende del tipo y tamarfio de bobina y la frecuencia de la corriente alterna de prueba, en la

figura 2.22 muestra la forma correcta de colocar la bobina en la muestra a inspeccionar [12].

Bobina

P
Colocacion sorrecta
de la bobina

L

Colocaclon incorrecta
de la bobina

Figura 2.22 Colocacion de bobina para evitar efecto de borde, muestra la colocacion correcta
en la bobina y la incorrecta en el borde [12].

2.8 Técnica de medicién de potencial termoeléctrico
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Considere un circuito abierto B/A/B compuesto por dos metales A 'y B (ver figura 2.23). Si la
diferencia de temperatura AT se crea entre las dos juntas del circuito A/B, una diferencia de
voltaje AV aparece entre los dos segmentos B. EI PTE SAB del circuito, también es conocido

como coeficiente Seebeck, se define como:

SAB, se refiere como el PTE relativo del metal A con respecto al metal B, y es la diferencia
entre el PTE absoluto de ambos metales: S,z = S4 — Sp . Los dos bloques de referencia son
mantenidos a una temperatura T y T+A4T (generalmente T = 15 °C y AT = 10 °C). El PTE
relativo se da para la temperatura media de la muestra (T +47'/2 = 20 °C). Cada medicién toma
cerca de un minuto (tiempo necesario para obtener un perfil de 49 temperatura estacionaria
dentro de la muestra). Para muestras homogéneas, el PTE es independiente de la forma y tamafio
de la muestra, el cual es una ventaja notable de esta técnica comparada con la técnica de
medicion de resistividad, también usada en metalurgia. Para materiales heterogéneos
(heterogeneidades macroscopicas) la situacién es mas compleja y requiere de un analisis
especifico para tratar los resultados [17].

Material A ’ .

AV

Figura 2.23 Principio de la medicién de potencial termo eléctrico, dos juntas se mantienen a

dos diferentes temperaturas T y T + AT dentro de un circuito A — B — A. El potencial termo

eléctrico (PTE) o coeficiente de Seebeck es la relacion de la diferencia de potencial generado
AV sobre el gradiente de temperatura AT [17].

Es importante tener en cuenta que la medicion de PTE también se puede lograr en los materiales
a utilizando el dispositivo de potencial termoeléctrico de punta caliente. Con un circuito de este
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tipo, se aplica un gradiente de temperatura y se mide la diferencia de voltaje que permite la
estimacion relativa del PTE [17].

2.8.1 Fenomenos que componen al PTE

Desde el punto de vista tedrico, el PTE de los materiales metalicos deriva de la contribucion de
dos componentes. En primero, la contribucién del arrastre de fonones, es debido a la interaccion
entre los electrones con los fonones del cristal. La mayoria del tiempo, esta interaccion es
dominante a bajas temperaturas con una temperatura maxima cercana a la quinta parte de la
temperatura de Debye (6D). Para temperatura altas T > 6D, tal interaccion puede ser
despreciable. La segunda, la contribucion de la difusion al PTE es la mas importante a
temperatura ambiente. Esta es el resultado de la interaccion de los electrones con el cristal y sus
defectos. [17].

2.8.2 El PTE absoluto de materiales

Los efectos termoeléctricos de un material estan asociados con el flujo de electrones que ocurre
cuando el material es sujeto a un gradiente de potencial electroquimico o a un gradiente de
temperatura. EI PTE absoluto de una aleacion este considerado como la resultante que asocia
al PTE de la interaccion de los electrones y los fonones con todos los centros dispersivos. La
difusion electrénica se debe a una distribucién aleatoria de centros dispersivos producen un
PTE difusional que se denota como S, que es la contribucién dominante en el PTE a altas
temperaturas y que varia linealmente con la temperatura. En el caso de la interaccion entre la
conduccion de electrones con la porcion de los fonones distribuidos fuera del equilibrio, Se
referira a la contribucion denominado por arrastre de fonones al PTE como Sg. Esta
contribucion es importante a bajas temperaturas y tiene un maximo alrededor de una quinta
parte de la temperatura Debye del material. A temperatura ambiente, que es la temperatura a la
que las mediciones son hechas, el PTE él principalmente difusional. EI PTE absoluto de un
metal (S *) es la suma de dos componentes: S = S; * + S, = donde: S; = es el componente de
difusion el cual esta asociado con la dispersion de electrones de conduccion y que varia casi

linealmente con la temperatura absoluta. S, * es el componente de red el cual toma en cuenta

la interaccion entre los fonones y electrones. Por lo tanto, en la mayoria de los casos, el PTE
absoluto de un metal puro a temperatura ambiente se debe esencialmente al componente de
difusion. [17].
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2.8.3 Mediciones en soldadura duplex utilizando potencial termoeléctrico

Dado que la energia termoeléctrica es una propiedad de evaluacion microestructural, las
caracteristicas del metal de soldadura pueden ser directamente relacionadas con las mediciones
de PTE. Las mediciones de PTE proporcionan una forma rapida y eficaz de evaluar el
envejecimiento de la aleacion, contenidos elementales intersticiales, y otros cambios
microestructurales que potencialmente pueden conducir a defectos significativos y posibles
fallas estructurales. Debido a su alta sensibilidad a la composicion quimica, la medicion de PTE
se ha utilizado para clasificar y caracterizar los metales. La medicion de PTE ha hecho posible,
entre otras cosas, el seguimiento de la cinética de precipitacion, estudios de recuperacion y
recristalizacion. La técnica de punta caliente también se ha utilizado con éxito para caracterizar
espesores de recubrimiento, asi como la segregacion en los materiales, y transformaciones de
fases. Sin embargo, la falta de informacion en soldadura esta presente, por lo que existe la

necesidad de ahondar un poco mas en este tema [17].

Capitulo 3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Con el objeto de recabar datos confiables y obtener las mejores condiciones para la
caracterizacion y variacién de porcentaje de fases de la union soldada (soldadura, zona afectada
térmicamente y material base) se aplicO un tratamiento térmico de solubilizado a las
temperaturas entre 1000-1200 °C en las muestras del acero inoxidable duplex 2205 y con ello
se evaluo la variacidn de ferrita y austenita en las 3 zonas caracterizadas, dichas variaciones se
caracterizaron primeramente mediante métodos tradicionales microscopias Optica vy
microscopia electronica de barrido para ser comparables con los resultados de los ensayos no
destructivos y poder dar un veredicto respecto a la eficiencia de los métodos para este tipo de

mediciones, se procedio de acuerdo al diagrama de la figura 3.1.
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Figura 3.1 Diagrama de flujo del desarrollo experimental
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3.1 Materiales

Para este trabajo se selecciondé como material un acero inoxidable diplex del tipo UNS S32205,
soldado mediante el proceso de soldadura GMAW con una soldadura en V doble y unos
parametros de soldadura para hacer la union soldada en la referencia [4], utilizando un material
de aporte ER2209 en la soldadura con una composicion quimica establecida en la referencia
[4]. Tabla 3.1 muestra la composicion quimica del metal base y cordon de soldadura con los
porcentajes en peso de cada elemento en la aleacion [4].

Tabla 3.1 Composicién quimica del acero inoxidable UNS 32205 (metal base) y del electrodo
ER2209 (corddn de soldadura) en porciento en peso para cada elemento (wt. %) [4].

UNS 32205 22 0.03 5 320 0.18 1 2 - 0.03
ER 2209 227 0.01 866 3.12 - 038 157 0.09 0.02

Se prepararon dos tipos de muestras las cuales se dividieron por zonas para efectos de
caracterizacion del material, la muestra tipo 1 consta Unicamente de una zona de metal base de
las cuales se obtuvieron 10 probetas con dimensiones 20x20x10 mm, las muestras del tipo 2 se
conforman de 3 zonas metal base, zona afectada térmicamente y cordon de soldadura de las
cuales se obtuvieron 5 probetas con dimensiones de 65x15x10 mm en la figura 3.2 dos se

pueden observar los dos tipos de muestras obtenidas.

Figura 3.2 Imagenes de muestras a) muestras tipo 1 Unicamente metal base b) muestras tipo 2
con las tres zonas de la unién (Mb, Cs, Zat).
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3.2 Tratamiento térmico

Las probetas anteriormente mencionadas se les aplico un tratamiento térmico de solubilizado
completo con el fin de obtener diferentes porcentajes en la relacion de las fases del acero
inoxidable duplex, las temperaturas aplicadas a las muestras del tipo 1 fueron 1000 °C, 1025°C,
1050°C, 1075°C, 1100°C, 1125°C, 1150°C, 1175°C y 1200°C respectivamente y
manteniéndolas a esa temperatura durante un tiempo de 30 minutos con un enfriamiento rapido
posterior en agua. Para las muestras del tipo 2 las temperaturas de tratamiento térmico que se
manejaron fueron las siguientes 1000 °C, 1100°C, 1150°C y 1200°C respectivamente de igual
manera se mantuvieron a esas temperaturas por un tiempo de 30 minutos y se enfriaron
rdpidamente en agua para evitar la formacion de precipitados en el material. El horno utilizado
es de la marca Nabertherm, modelo LOS/14 a 220V con una frecuencia de 60 HZ y una
temperatura maxima de alcance de 1400 °C como se muestra en la figura 3.3, para cada una de
las piezas se aplic6 un ciclo de tratamiento térmico, la velocidad de precalentamiento del horno
fue de aproximadamente 70 °C/min tardando alrededor de 15-18 minutos en alcanzar las
temperaturas de 1000-1200 °C.

Figura 3.3 Mufla utilizada para llevar acabo los tratamientos térmicos de solubilizado.

En la figura 3.4 se muestra el diagrama de tratamiento térmico aplicado a las probetas a
diferentes temperaturas de solubilizado. Adicional a ello, una probeta de cada una de los tipos

de muestra tanto del tipo 1 como tipo 2 se conservaron sin aplicar tratamiento térmico para
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utilizarlos como referencia en las caracterizaciones al material. Se marcaron las muestras y se

procedid a hacer la preparacion metalografica.

*C
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2004/ \
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Figura 3.4 Diagrama de tratamientos térmicos aplicados.

3.3 Caracterizacion Metalogréfica.

Posterior al tratamiento térmico aplicado, las muestras se prepararon con técnicas
metalograficas convencionales con el fin de ver la microestructura resultante, las probetas se
lijaron con lija de carburo de silicio con una granulometria de 80, 220, 400, 600, 800, 1000,
1200, 1500 y 2000 para remover la capa de oxido formada en el material al aplicarle los
tratamientos térmicos y con esto poder pulir las piezas.

Una vez lijadas las piezas se pulieron con pasta de diamante de 5u, 3p y 1p hasta quedar en
pulido espejo y poder revelar las fases presentes con un ataque quimico.

Se aplicd un ataque electrolitico, utilizando una solucion de NaOH y agua destilada con una
proporcion de 10 gr de NaOH diluidos en 50 ml de H, O, el ataque electrolitico se realiz6 a 3V
por 40 segundos de permanencia para cada una de las muestras, con este ataque electrolitico se
revelaron las dos fases presentes en el acero inoxidable duplex mostrando la fase ferrita de color
obscuro y la fase austenita de un color claro, las cuales fueron observadas posteriormente

mediante microscopia optica en un banco metalografico para obtener imagenes de interés.
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3.4 Microscopio optico (MO)

El estudio metalogréfico para la caracterizacion de los especimenes se llevo a cabo mediante
microscopia Optica donde obtuvieron micrografias mediante un microscopio de la marca SEISS
numero de serie 1028237376 como se muestra en la figura 3.5 esto inmediatamente después de
haber aplicado el ataque quimico a las muestras, todas ellas se obtuvieron imégenes a 20 x
amplificaciones (5p) y se obtuvieron 10 imagenes de cada una de las zonas estudiadas en todas
las muestras tanto en metal base de las muestras tipo uno y en las muestras tipo 2 en el cordon
de soldadura y zona afectada térmicamente, en las imagenes se observa la fase ferrita de un
color obscuro y la fase austenita de un color claro esto debido al ataque quimico aplicado a la
muestra para poder revelar su microestructura.

Con la informacion recabada en microscopia ptica se busco obtener el porcentaje de fases real
en cada zona y para cada muestra a las diferentes temperaturas de tratamiento térmico aplicadas

para ello se necesitd la ayuda de un software con el cual se analizaron las imagenes obtenidas.

Figura 3.5 Microscopio éptico de banco.

3.4.1 Conteo de porcentaje de fases mediante software Sigma Scan Pro 5

Una vez obtenidas las imagenes en el microscopio optico de cada una de las zonas estudiadas,
estas fueron analizadas con la ayuda del software Sigma Scan Pro 5 con el fin de obtener el
porcentaje de fases mas certero posible en cada una de las muestras. Dicho software, obtiene
los porcentajes de fase en la micrografia mediante los pixeles de las imagenes los cuales se
promedian y obtienen los valores de austenita y de ferrita para cada muestra, este promedio se

realiza a cada una de las imagenes. Debido a que se obtuvieron 10 imagenes en cada zona este
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procedimiento se realizd6 10 veces todas en cada una de las temperaturas aplicadas de
tratamiento térmico al igual que para cada una de las zonas MB, CS, ZAT para poder realizar
un promedio nuevamente y garantizar la precision de los porcentajes de fase obtenidos en el
software, en la figura 3.6 se muestra una micrografia obtenida mediante microscopia optica y
su posterior medicion de fases médiate el programa Sigma Scan pro 5 donde la fase obscura
mostrada es la fase ferrita, la fase clara es la austenita y al realizar el conteo mediante el software
torna la fase medida (ferrita) de un color rojo para observar el area donde se hace el conteo de

pixeles.

N

Figura 3.6 Mediciones de porcentaje de fases medidas con el software sigma scan pro 5.

3.5 Microscopio electrénico de barrido (MEB)

Para lograr un analisis mas profundo en las muestras se caracterizaron también mediante
microscopio electronico de barrido donde se obtuvieron microscopias de cada una de las
muestras del tanto tipo 1 como tipo 2 para cada zona de las muestras analizadas en MB, CS y
ZAT obteniendo imagenes de 50 amplificaciones en todas las muestras.
Ademas, se llevo a cabo un andlisis puntual en todas muestras analizadas para conocer la
composicion quimica de las zonas estudiadas en cada una de las muestras para lo cual se
realizaron 10 EDS dentro de la fase ferrita como en la fase austenita para obtener el porcentaje
de elementos en cada fase para todas las muestras analizadas, esto debido a que es un
procedimiento semicuantitativo se promedié el porcentaje de elementos obtenidos en los EDS
y asi lograr obtener el porcentaje mas preciso posible..
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3.6 Potencial termoeléctrico

Para este ensayo no destructivo se utiliz6 el método de punta caliente el cual consta de dos
puntas metalicas de metales diferentes, con una punta a temperatura ambiente (punta fria,
aproximadamente 25°C) y otra punta con una temperatura superior (punta caliente
aproximadamente 50°C), teniendo asi un diferencial de 67 temperatura entre ambas de ~ 25°C.
La forma de hacer la medicion del PTE relativo se coloca primeramente la punta fria en la
probeta y posteriormente la punta caliente con un tiempo de medicién aproximado de 2
segundos, tiempo suficiente para mostrar en la pantalla del equipo el voltaje generado en la
figura 3.7 se muestra el equipo utilizado para hacer las mediciones de la marca Walker Scientific.
Debido a que al hacer mediciones de coeficiente Seebeck con el equipo se obtienen resultados
relativos, y para traducir dichos resultados a medidas absolutas es necesario hacer una

calibracioén.

Figura 3.7 Equipo para medicion de potencial termoeléctrico.

Se utilizaron también tres diferentes puntas Au (oro), Cu (cobre) y Ni (niquel) la posicion en la
que se realizé la medicion se expresa en la figura 3.8 en las muestras tipo uno de metal base se
realizd tocando Unicamente la pulida de la muestra mientras que para las probetas tipo dos en
el cordon de soldadura se realizaron colocando primeramente la punta fria en la parte superior
del corddn de soldadura y posteriormente la punta caliente en la zona pulida del cordon de
soldadura, de igual manera para la ZAT se colocd en la parte superior de la probeta entre el
cordon de soldadura y el metal base y la punta caliente en la zona pulida de la muestra entre
cordon de soldadura y el metal base. Se calibro el equipo para el acero inoxidable ddplex en
cada una de las puntas utilizando como referencia valores de materiales conocidos como son el
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cromel, alumen, cobre, Ti-6Al-4V posterior a la calibracion se realizaron 50 mediciones por
cada una de las muestras del tipo 1 en el metal base con el objetivo de promediar los valores
obtenidos y asi tener los valores mas precisos posibles, en las muestras de tipo 2 se realizaron
50 mediciones en cada una de las zonas de la muestra CS, ZAT y obtener el potencial
termoeléctrico relativo en cada una de las 3 diferentes zonas una vez obtenidos todos los

resultados se promediaron y evaluaron.

Figura 3.8 Posiciones de la medicidn de potencial termoeléctrico A) posicion de punta en
metal base, B) posicion de punta en cordon de soldadura, C) posicion de punta en zona
afectada térmicamente.

Posteriormente a tener las mediciones relativas realizadas se obtuvo la media aritmética de
todas las mediciones realizadas, posterior a ello los valores absolutos. Para la punta de niquel
se muestra la calibracion en la figura 3.9 mediante la ecuacién obtenida en la regresion lineal

(ec 3.1) para poder convertir los valores relativos en valores absolutos (ec 3.2)
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y =-0.0646x + 2.4151
Chromel Rz2=1
25.00

20.00
15.00
10.00
Cobre
5.00
0.00
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-10.00 DSS ZAT

DSS MB
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-15.00
-20.00

-25.00
-400.00 -300.00 -200.00 -100.00 0.00 100.00  200.00  300.00  400.00

Lectura (nV)

Potencial termoeléctrico (uV/°C)

Figura 3.9 Calibracion de la punta de niquel en mediciones de potencial termoeléctrico.

y= —0.0646x+2.415................. (ec 3.1)

Absoluto (£7) = [(—0.0646  Relativo (uV)) + 2.4151] ... (ec 3.2)

Donde:
x: Valor Relativo (uV)

A%
y: : Valor Absoluto (¥>

Para la punta de oro se muestra la calibracion en la figura 3.10 mediante la ecuacion obtenida

en la regresion lineal (ec 3.3) para poder convertir los valores relativos en valores absolutos (ec
3.4).
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y = -0.0646x + 2.4402
R2 = 0.9999

Chromel
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Potencial termoeléctrico (nV/°C)

Figura 3.10 Calibracion de la punta de oro en mediciones de potencial termoeléctrico.

y = —0.0646x + 2.4402 ................. (ec 3.4)

Absoluto (”—Z) = [(—0.0646 * Relativo (uV)) + 2.4402] ... (ec 3.6)

Donde:
x: Valor Relativo (uV)

uv
y: : Valor Absoluto (T)

Para la punta de oro se muestra la calibracion en la figura 3.11 mediante la ecuacion obtenida
en la regresion lineal (ec. 3.5) para poder convertir los valores relativos en valores absolutos
(ec 3.6).
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y =-0.0645x + 2.4905
R2=0.9999
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Figura 3.11 Calibracion de la punta de cobre en mediciones de potencial termoeléctrico.

y = —0.0645x + 2.4905 ......ccve... (ec. 3.5)

Absoluto (£2) = [(~0.0645 « Relativo (uV)) + 2.4905] ... (ec. 3.6)

Donde:
x: Valor Relativo (uV)

uv
y: : Valor Absoluto (T)

Con las figuras (3.7, 3.8, 3.9) se puede realizar la calibracion de la punta de niquel, oro y cobre
respectivamente, indicando estas que los valores obtenidos se ajustan a los encontrados en
literatura como valores absolutos de PTE para distintos materiales. El calculo del PTE absoluto
mediante la aplicacién de la calibracién del equipo por la ecuacion de regresion de una recta,
elimina el error de la medicion del diferencial de temperatura A7 en las uniones de la probeta
con el material de referencia, ya que no es necesaria la aplicacion de las ecuaciones del PTE
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que involucran el AT, Gnicamente se toman en cuenta los valores de voltaje producido 4V, por
el diferencial de temperatura 47, y mediante la ecuacion de regresion lineal obtenemos el PTE
absoluto (uV/°C).

3.7 Mediciones por corrientes de Eddy o corrientes inducidas

Las mediciones de la conductividad eléctrica por medio de las corrientes inducidas se llevaron
a cabo buscando detectar la variacion de la conductividad en las muestras tratadas termicamente
para lo que se necesitaron utilizar dos tipos de sondas y realizar una previa calibracion a las
mismas. Las mediciones se hicieron asegurando tener la repetitividad necesaria para tomarlas
como una medicion correcta y por lo tanto reducir el error al hacer la evaluacion de la
conductividad. Las mediciones se realizaron en el equipo NORTEC® 500 serie D marca
OLYMPUS figura 3.12, las probetas estudiadas fueron colocadas sobre la mesa de trabajo lejos
de materiales conductores para que no hubiera influencia de los materiales circundantes

conductores en las medidas realizadas.

Figura 3.12 Equipo NORTEC® 500 serie D marca OLYMPUS.

Para la calibracién se utilizaron materiales con conductividad eléctrica conocida, dichos
materiales se muestran en la tabla 3.2 y figura 3.13 para la calibracion del equipo Unicamente
es necesario dos materiales de conductividad eléctrica conocida ademas la conductividad del

material debe caer dentro del rango de los dos materiales con que se calibra. Las unidades
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empleadas por el equipo son las unidades IACS International Annealed Cooper Standard
(Estandar Internacional de cobre recocido) o MS/m (Mega Siemens por metro) para este caso
nos enfocamos en las unidades IACS Unicamente para efectos de uniformidad de unidades en

los resultados obtenidos. La calibracion es necesaria en cada uno de los tipos de punta.

Tabla 3.2 Metales utilizados para la calibracion del equipo NORTEC® 500 serie D marca

OLYMPUS
Cobre 100
Acero al carb6n C1010 12
Cu-Ni (70/30) 45
Acero inoxidable 304 2..39

Figura 3.13 Materiales usados para la calibracion de la conductividad eléctrica del equipo de
corrientes de Foucault.

3.7.1 Mediciones de la conductividad eléctrica con la punta tipo panque.

Para la medicion de la conductividad eléctrica por medio de la sonda tipo panqué (la cual nos
da un resultado de la conductividad de forma inmediata en % IACS o en MS/m segln se
requiera) se tiene que calibrar el equipo con dos materiales de conductividad eléctrica conocida
como se menciona como se menciond anteriormente. Los materiales usados para la calibracion

se muestran en la tabla 3.2 y fueron para esta punta el Cu-Ni (70/30) y el acero al carbono
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C1010 ya que son materiales que estan dentro del rango de conductividad eléctrica del material
a las diferentes temperaturas de tratamiento térmico aplicados, esta calibracion nos permite
realizar mediciones precisas con el equipo. Debido que con las puntas tipo pancake no es
posible variar la frecuencia de la probeta se cuentan con dos sondas tipo pancake de 60 KHz y
480 KHz para realizar las mediciones. La medicién de la conductividad eléctrica de las probetas
se realizé primeramente por medio de la sonda tipo panqué de 60 KHz seguido de la sonda de
480 KHz esto Gnicamente en las muestras tipo 1 con el metal base ya que debido a su morfologia
este tipo de puntas no puede ser utilizada en la zona del cordon de soldadura ni en la zona
afectada térmicamente. En la figura 3.14 se muestra una imagen de la sonda tipo pancake de su
morfologia junto con la cara y posicion en la que fueron medidas las muestras del material, se
realizaron 10 mediciones por cada una de las muestras y con las dos frecuencias utilizadas en

estas puntas para poder promediar los resultados y asi obtener el resultado mas preciso.

Figura 3.14 Sondas tipo Pancake de 60 KHz y 480 KHz

3.7.2 Mediciones de la conductividad eléctrica con la punta tipo lapiz.

Para la medicion de la conductividad eléctrica por medio de la sonda tipo lapiz (la cual nos da
un resultado de la conductividad eléctrica en forma de una curva de conductividad) no es
necesario calibrar el equipo ya que nos muestras un espectro de conductividad eléctrica de los
materiales y se visualizan las curvas de conductividad de las muestras por lo tanto solo es
necesario utilizar materiales de referencia para poder ponderar las curvas de conductividad
obtenidas en las muestras analizadas. Para la medicion de la conductividad eléctrica se utilizd
la sonda tipo lapiz con una frecuencia que puede oscilar en los rangos de 4-6 MHz se muestra
en la figura 3.15 aun que para este caso se utiliz6 Gnicamente la frecuencia mas alta de 6 MHz.

Los materiales usados para realizar un espectro de la conductividad eléctrica son cobre
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recocido, acero inoxidable 304, ademéas de las muestras de acero inoxidable duplex tratadas
térmicamente tanto de metal base corddn de soldadura y zona afectada térmicamente como se
muestra en la tabla 3.2; la cual nos servird para dimensionar en que rango se encuentran las
muestras del acero inoxidable duplex 2205. En la figura 3.16 se puede observar las posiciones

y las caras donde fueron hechas las mediciones en las muestras mediante la punta de lapiz tanto

en el metal base, cordon de soldadura y zona afectada térmicamente.

o 7 — ) L —
p— M ] Pz 7R

 — -y

Figura 3.16 Posiciones de la medicion de corrientes inducidas con la sonda tipo lapiz.

3.7.3 Calculo de la profundidad de penetracion del campo magnético secundario para las
muestras.

Se realizaron los calculos de profundidad de penetracién del campo magnético secundario para
poder tener un resultado cuantitativo de la profundidad alcanzada de los equipos en las muestras
analizadas esto con el fin de saber si las sondas utilizadas son adecuadas para las muestras del

material, la ecuacion para el célculo de la profundidad se muestra a continuacién (ec. 3.7).
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Donde:

0: Profundidad de penetracion estdndar en metros [m].

u: Permeabilidad magnética de la muestra en Henrios por metro [H/m)].
f: Frecuencia de inspeccion en Hertz [Hz].

o: Conductividad eléctrica en Siemens por metro [S/m].

inicialmente se realizaron los célculos para la sonda tipo panque tomando en cuenta la
conductividad obtenida directamente del equipo, asi como la permeabilidad magnética del acero
inoxidable duplex 2205 y las frecuencias obtenidas de las dos sondas utilizadas los resultados
de la profundidad se muestran en la tabla, la cual nos muestra que existe una profundidad

aceptable para el analisis de las muestras.

Tabla 3.3 Calculo de profundidad de penetracion del campo magnético secundario con la
sonda tipo pancake.

Temperaturade TT o/ 60 KHz o/ 480 KHz
°C mm mm
25 0.756 0.260

1000 0.782 0.292
1025 0.775 0.288
1050 0.770 0.272
1075 0.773 0.278
1100 0.777 0.278
1125 0.775 0.275
1150 0.767 0.264
1175 0.783 0.287
1200 0.782 0.283

Posteriormente se realizé el calculo de la profundidad de penetracion de las muestras medidas

mediante la sonda tipo lapiz utilizando el valor de permeabilidad magnética del acero
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inoxidable duplex 2205, la conductividad eléctrica obtenida mediante el calculo de los angulos
de impedancia en las mediciones de las curvas de conductividad obtenidas mediante la punta
tipo lapiz, los resultados de los calculos de la profundidad se muestran en la tabla 3.4, tomando
en cuenta los resultados podemos afirmar que existe una profundidad aceptable para el estudio
de las muestras, sabiendo que lo que buscamos principalmente con esta sonda es tener una alta

sensibilidad de las mediciones.

Tabla 3.4 Calculo de profundidad de penetracion del campo magnético secundario con la
sonda tipo lapiz.

Temperaturade TT Mb/6MHz Cs/6MHz Zat/6MHz

25 0.074 0.085 0.087
1000 0.076 0.079 0.084
1050 0.073 - -
1100 0.069 0.073 0.074
1150 0.067 0.067 0.071
1200 0.066 0.061 0.069

3.8 Matriz de correlacion estadistica.

Para poder tener una comparacion clara y precisa entre los resultados obtenidos se realizé una
comparacion estadistica, mediante matrices de correlacion, el modelo consiste en medir los
resultados, mostrando la interdependencia de las variables obtenidas en relaciones asociadas o
en pareja de variables mostrando la correlacion de las variables en una sola matriz ponderando
la relacion de los resultados con un valor que va desde O a 1.

La correlacion de los resultados se llevd a cabo mediante el software Rstudio y se realizaron
pruebas de normalidad mediante el test de Shapor-Wilks.

Para saber si una serie de resultados obtenidos tiene una distribucion normal o no dependiendo

del valor obtenido se determinara si es normal o no la muestra. Si el valor de la prueba es menor
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a 0.05 la distribucién no es normal en cambio si la prueba es mayor a 0.05 la distribucion es

normal, los célculos de los valores de normalidad se obtuvieron de igual manera en el programa

RStudio, en la tabla 3.5 se muestran los valores obtenidos de la prueba de normalidad para la

técnica de PTE y corrientes inducidas, asi como el de los micro elementos de la aleacion en las

3 zonas de la union MB, CS y ZAT.

Tabla 3.5 Prueba de normalidad de Shapor-Wilks en las 3 zonas de la union, aplicados a las

pruebas no destructivas y a los micro elementos del material

Valor obtenido Coeficiente a utilizar

Pearson
Spearman
Pearson
Pearson
Pearson
Pearson
Pearson
Spearman
Spearman
Pearson
Pearson
Pearson
Spearman
Spearman

Spearman
Spearman
Pearson

Pearson
Spearman
Pearson
Pearson
Spearman
Pearson
Pearson
Pearson

Spearman

Variable
PTE- Ni 0.495
PTE- Au 0.5588
PTE- Cu 0.7072
%IACS (480 kHz) 0.6971
%ICS (600 kHz) 0.2082
%IACS (6 MHz) 0.5759
% C-a 0.69
% Cr-a 0.000008714
% Fe-a 0.0212
% Mn-a 0.1541
% Ni-a 0.9891
% Mo-a 0.6918
% Si-a 5.314E-07
% N-a 0.009854
Corddn de soldadura
PTE- Ni 0.002
PTE- Au 0.0008
PTE- Cu 0.8
%IACS (480 kHz) n/a
%IACS (600 kHz) n/a
%IACS (6 MHz) 0.82
% C-a 0.1
% Cr-a 0.5
% Fe-a 0.047
% Mn-a 0.1313
% Ni-a 0.123
% Mo-a 0.69
% Si-a 0.1753
Zona Afectada Térmicamente
PTE- Ni 0.0004
PTE- Au 0.5588

Pearson
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PTE- Cu 0.8672 Pearson

%IACS (6 MHz) 0.45 Pearson
% C-a 0.3 Pearson

% Cr-a 0.23 Pearson

% Fe-a 0.19 Pearson

% Mn-a 0.3011 Pearson

% Ni-a 0.3287 Pearson

% Mo-a 0.5 Pearson

% Si-a 0.09 Pearson

Una vez obtenidas las pruebas de normalidad se obtuvieron las matrices de correlacion de igual
manera mediante el programa RStudio correlacionando los datos obtenidos en las mediciones
previamente aplicadas en el material. Debido a que en los resultados obtenidos existen dos tipos
de distribucion, tanto normal como no normal, se obtuvieron dos diferentes matrices de
correlacion.

La matriz de correlacién de Pearson figura 3.17 la cual correlaciona los valores con una
distribucion normal y la matriz de correlacion de Spearman figura 3.18 para los valores de
distribucion no normal todo esto se realizo para cada una de las zonas estudiadas tanto metal
base, cordon de soldadura y zona afectada térmicamente. Se tomé como valores base para
correlacion los resultados obtenidos en microscopia Optica para el porcentaje de fases tanto de
la ferrita obtenidos mediante el software y se comparé contra las técnicas de potencial termo
eléctrico con cada una de sus puntas (Au, Ni, Cu) asi como la de técnica de corrientes inducidas
medidas mediante la punta tipo lapiz a una frecuencia de 6 MHZ y tipo panque (pancake) con
frecuencias de 60 y 480 KHZ. Ademas, se compararon las variaciones en porcentaje de fases
con la variacion de los elementos estabilizadores de acero inoxidable duplex en las 3 zonas de
la union obtenidos mediante microscopia éptica para poder tener una relacion estadistica entre

el comportamiento de los elementos microaleantes y la relacién de fases del material.
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Figura 3.17 Matriz de correlacién de datos Pearson para distribucion normal.
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Figura 3.18 Matriz de correlacion de datos Spearman para distribucién no normal.

Finalmente, los datos obtenidos en la matriz de correlacion se graficaron y se relaciono el
comportamiento de los datos obtenidos con los porcentajes de fase y los métodos no
destructivos utilizado para comparar el comportamiento de los micro elementos y conocer el de
mayor y menor influencia en las técnicas no destructiva.
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Capitulo 4. RESULTADOS.

4.1 Simulacion de porcentaje de fases mediante JMatPro
Se realizaron simulaciones termodinamicas mediante el programa JMatPro para predecir el
comportamiento de la fase ferrita y austenita en el inoxidable diplex, una para la composicion

quimica del metal base y otra para el cordon de soldadura.

Las predicciones se realizaron en funcion de los tratamientos térmicos aplicados
especificamente en los rangos de temperatura de entre 1000 °C y 1200 °C para poder observar
el comportamiento en la relacion de las fases ferrita-austenita, de acuerdo a los resultados
obtenidos al incrementar la temperatura por encima de los 1000 °C la fase ferrita va en aumento
y por el contrario la austenita en decremento [3]. La figura 4.1 muestra una prediccién del
comportamiento de las fases en la aleacién del acero inoxidable duplex 2205 en un rango de
temperatura amplio desde 25 °C hasta 1500 °C termodinamicamente hablando y en estado de
equilibrio, tomando en cuenta las fases secundarias que podrian aparecer, donde es claro que a
las temperaturas de 1000 °C y 1200 °C donde se aplico solubilizados las Unicas fases presentes
son la fase ferrita y la fase ausentita, por otro lado por debajo de la temperatura de 1000°C
comienza la aparicion de precipitados, pero por encima de dicha temperatura no existe la
presencia de precipitados. La figura 4.2 nos muestra el rango de temperatura con el cual se
aplicaron los tratamientos térmicos a las muestras, el comportamiento de las fases austenita y
ferrita en la aleacion del acero inoxidable 2205, en la temperatura inicial de tratamiento térmico
(1000 °C) la fase predominante seria la fase austenita sobre la ferrita con aproximadamente
58% de austenita y 42% de ferrita logrando un balance de 50-50 a la temperatura de 1080°C y
al aumentar la temperatura la fase ferrita aumenta con un porcentaje de fases aproximado de
31% de austenita y 69% de ferrita. Este comportamiento es debido a que las velocidades de
difusion en la fase ferrita son aproximadamente 100 veces mas rapidas que en la austenita

provocando cambios micro estructurales méas rapidamente en esta fase [21].
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Figura 4.1 Simulacién termodinamica de las fases ferrita-autenita en un rango de
temperaturas de 25°C hasta 1500°C para la composicion del metal base.
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Figura 4.2 Simulacion termodinamica de las fases ferrita-autenita en un rango de
temperaturas de 1000°C hasta 1200°C para la composicion del metal base UNS 32205.
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La figura 4.3 muestra las predicciones termodindmicas del comportamiento de las fases ferrita
y austenita para el metal de aporte en el cordon de soldadura (ER 2209) de igual manera que
para el metal base en condiciones de equilibrio y tomando en cuenta los precipitados que pueden
aparecer en la aleacion en el rango de temperaturas de entre 200-1500°C el cual tiene un
comportamiento similar que el obtenido por el metal base donde por encima de la temperatura
de 1000 °C las unicas fases presentes son la fase ferrita y austenita. En la figura 4.4 nos
enfocamos Unicamente en las temperaturas a las cuales se aplicd el tratamiento térmico de
solubilizado completo y con esto poder observar la prediccion en el comportamiento de las
fases ferrita-austenita en ese rango de temperaturas, donde, encontramos nuevamente una gran
similitud entre el comportamiento del material de aporte (ER2209) y el metal base (UNS 32205)
en el rango de temperaturas 1000-1200°C respecto de la relacion de fases con un aumento en
la fase ferrita y un decremento en la austenita al incrementar la temperatura del tratamiento
térmico. Una vez comprobado esto se espera que en las condiciones practicas el

comportamiento de los dos materiales sea similar.

Cr-22.7 Cu-0.09 Mn-1.57 Mo-3.12 Ni-8.66 Si-0.38 C-0.01 P-0.02 wt (%)

100
40

ao .
M Ferrita

# Austenita

4 Sigma
M23P

4 M23C6

¥ chi

® Laves

# Fase G

8 Alfa Cr

4 CU
MoC

|

a0

a0
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Wt % Phase

30

1000 1200 1400 1600
Temperature(C)

Figura 4.3 Simulacion termodinadmica de las fases ferrita-autenita en un rango de
temperaturas de 25°C hasta 1500°C para la composicién del cordédn de soldadura un ER2209.
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Figura 4.4 Simulacién termodinamica de las fases ferrita-autenita en un rango de
temperaturas de 1000°C hasta 1200°C para la composicion del Corddn de soldadura ER 2209.

4.2 Caracterizacion microestructural mediante microscopia éptica.

Se realizaron 10 micrografias a cada una de las probetas a diferentes temperaturas para poder
obtener la relacion de fases en cada una de ellas para con esto promediar los resultados y tener
un porcentaje de fases mas certero, esta medicion de porcentaje de fases se realizé mediante del
software Sigma Scan Pro 5 donde se obtuvo el porcentaje de fases a cada temperatura. En la
tabla 4.1 tenemos los resultados obtenidos mediante el conteo de fases en las muestras de metal
base, como resultado obtuvimos el porcentaje de fases inicial esperado con la muestra de
referencia sin tratamiento térmico (muestra 0) 50 % ferrita y 50% austenita, a partir de esto las
muestras 1 y 2 también cumplen con el comportamiento esperado por la simulacion ya que el
contenido de austenita es mayor en este caso que el de ferrita y el cual va en decremento a partir
de la muestra 3, donde la ferrita comienza aumentar hasta llegar a su punto méximo a 1150 °
(muestra 7) y posterior mente en la muestra 8 y muestra 9 el porcentaje de ferrita disminuye
ligeramente, lo que causa una discrepancia con el comportamiento por la simulacién aunque
continua siendo mucho mayor el contenido de la fase ferrita a estas temperaturas en

comparacion con la fase austenita.

En la figura 4.5 consta de una serie de micrografias tomadas en MO de la fase ferrita y austenita
donde se aprecia el cambio microestructural de las fases al aumentar la temperatura de
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tratamiento térmico se observa como la fase ferrita (fase obscura) va en aumento por tanto el
tamario de grano de esta fase aumenta y el de la austenita (fase clara) disminuye en porcentaje,
pero de igual manera el tamarfio de los granos es mayor que en el tratamiento térmico inicial.
Los granos ferriticos son alargados y tienen una direccion de crecimiento definida en cambio
los granos austeniticos redondos en la matriz de ferrita exhiben un crecimiento de grano
significativo y no exhiben ninguna direccion de crecimiento preferente [21]. También es claro
en las micrografias que en los tiempos y temperaturas establecidos para los solubilizados las
Unicas fases presentes en el metal base son la fase ferrita y la fase austenita lo cual es critico
para los requerimientos del proyecto. En los tratamientos térmicos pueden inducir fenémenos
de precipitacién complejos si la temperatura y la velocidad de enfriamiento no estan bien

definidas en los aceros inoxidables duplex. [21]

Tabla 4.1 Porcentaje de fases ferrita-austenita obtenidos por microscopia Optica del metal

base.
- Mewlbae
Numero de muestra Temperatura de tratamiento % %
térmico ferrita  austenita
0 25°C 50% 50%
1 1000 °C 48% 52%
2 1025 °C 49% 51%
3 1050 °C 51% 49%
4 1075°C 51% 49%
5 1100°C 53% 47%
6 1125 °C 56% 44%
7 1150 °C 61% 39%
8 1175 °C 60% 40%
9 1200 °C 60% 40%
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Figura 4.5 Micrografias obtenidas del metal base tratadas térmicamente a las temperaturas
|de, 0) Sin tratamiento térmico, a) pieza 1 a 1000 °C, b) pieza 2 a 1025°C, c) pieza 3 a
1050°C, d) pieza 4 a 1075°C, e) pieza 5 a 1100°C, f) pieza 6 a 1125°C, g) pieza 7 a 1150°C,
h) pieza 8 a 1175°C, i) pieza 9 a 1200°C.

En la figura 4.6 tenemos un gréfico donde se muestra esquematicamente el comportamiento
descrito de latabla 4.1y la relacion que tiene la ferrita y la austenita en el metal base al aplicarle
los tratamientos térmicos de solubilizado completo en el rango de temperaturas de 1000-1200
°C.

pag. 62



Porcentaje de fase (%)
S
X

25 1000 1025 1050 1075 1100 1125 1150 1175 1200
Temperatura de tratamiento térmico (°C)

Ferrita Austenita

Figura 4.6 Comportamiento en la relacion de fases ferrita-austenita tratadas a diferente
temperatura de tratamiento térmico en el metal base.

También se realizaron mediciones de la relacién de fases mediante microscopia éptica en el
Cordon de soldadura, en la tabla 4.2 se muestran los resultados obtenidos del porcentaje de cada
una de las dos fases a las diferentes temperaturas de tratamiento térmico al que fueron
expuestos, como era de esperarse el comportamiento tuvo variaciones respecto de la simulacion
esperada con en material en equilibrio inicialmente en la muestra X sin tratamiento térmico la
relacion de fases muestra un porcentaje mayor de contenido de austenita en el cordon de
soldadura.

El metal base de acero inoxidable duplex se somete a una serie de ciclos térmicos, como
resultado, complejas transformaciones microestructurales ocurren, afectando el equilibrio de
fase &/ y en el acero [21].

Posterior a ello en las piezas a, b, ¢ y d el comportamiento del porcentaje de fases se regularizo
con lo que se esperaba al aplicar tratamiento térmico de solubilizado completo la fase austenita
disminuyo vy la fase ferrita fue en aumento a las temperaturas por encima de los 1000 °C hasta
los 1200 °C. Un tratamiento térmico de solubilizado posterior a la operacion de soldadura
restablece el equilibrio entre austenita y ferrita, y reduce la segregacion de elementos de
aleacion como Cr y Mo que pueden haber ocurrido durante la solidificacién del metal de
soldadura [21].
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En la figura 4.7 se muestra un grafico del mismo comportamiento en la relacion de fases para
cada una de las temperaturas de tratamiento térmico aplicadas.

Tabla 4.2 Porcentaje de fases ferrita-austenita obtenidos por microscopia optica en el cordon
de soldadura.

Temperatura de tratamiento térmico (°C)  Ferrita (wt %)  Austenita (wt %)

Muestra
X 25 34% 66%
A 1000 48% 52%
B 1100 53% 47%
C 1150 56% 44%
D 1200 62% 38%
70%
__65%
S 60%
8 55%
§ 50%
g 45%
2 40%
£
35%
30%
25 1000 1100 1150 1200

Temperatura de tratamiento térmico (°C)

e prrita == Austenita

Figura 4.7 Relacion de fases ferrita- austenita en el cordon de soldadura tratadas a diferentes
temperaturas de tratamiento térmico.
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Las imégenes mostradas en la figura 4.8 fueron obtenidas del cordon de soldadura a las
diferentes temperaturas de solubilizado aplicado, la micrografia X muestras la imagen de la
muestra sin aplicacion de solubilizado la cual en su mayoria se mayor porcentaje de fase clara
(austenita) con grano columnar pequefio, en su mayoria se observa que la fase obscura ( ferrita)
es muy tenue, conforme comienza aplicarse el solubilizado en la imagen A es claro que la fase
ferrita comienza a disminuir y la ferrita va en aumento, esto es mas notorio en las imagenes
donde va aumentando la temperatura de tratamiento térmico (B, C, D) con un claro mayor

porcentaje de fase ferrita y una disminucién considerable de la fase austenita, ademas de un

importante aumento en el tamafio del grano al igual que en la iméagenes de metal base.
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Figura 4.8 Micrografias obtenidas del cordon de soldadura tratadas térmicamente a las
temperaturas, a) pieza X sin tratamiento térmico, b) pieza A a 1000 °C, c) pieza B a 1100°C,
d) pieza C a 1150°C, e) pieza D a 1200°C, donde la fase obscura es la fase ferrita y la clara es

la fase austenita.

La tabla 4.3 muestra el porcentaje de fases obtenido mediante microscopia 6ptica en la zona
afectada térmicamente con un comportamiento similar al del cordén de soldadura ya que el
porcentaje de austenita en la muestra sin tratamiento térmico es muy elevada al igual que la del
cordon de soldadura en la muestra X, al aplicar el tratamiento térmico de solubilizado la ferrita
fue en aumento y la fase austenita disminuyd considerablemente generando un balance mayor
entre las fases.

En la zona afectada por el calor (ZAT), la microestructura sufre tanto ciclo rapido de
calentamiento y enfriamiento que impulsan la transformacion 6 / y a distintos niveles de
finalizacion [21].

La figura 4.9 nos muestra una grafica del comportamiento de las dos fases de acuerdo con los
datos de la tabla 4.3.
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Tabla 4.3 Porcentaje de fases ferrita-austenita obtenidos por microscopia optica en la ZAT.

Muestra Temperatura de tratamiento térmico Ferrita (wt %) Austenita (wt
(°C) %)
X 25 34% 66%
A 1000 49% 51%
B 1100 52% 48%
C 1150 55% 45%
D 1200 61% 39%

70%
65%
60%
55%
50%
45%
40%

Porcentaje de fase (%0)

35%

30%
25 1000 1100 1150 1200

Temperatura de tratamiento térmico (°C)

e Forrita e Aystenita

Figura 4.9 Relacidn de fases ferrita- austenita en la ZAT, tratadas a diferentes temperaturas
de tratamiento térmico.

Para la imagen 4.10 se muestran las micrografias de la zona afectada térmicamente en las
diferentes temperaturas de tratamiento térmico a las que fue sometida. Inicialmente se observa
la imagen X sin tratamiento térmico, como en la ZAT se encuentra en su mayoria la fase
austenita (clara) con una cantidad minima de fase ferrita (obscura), sin embargo, al aplicar
tratamientos térmicos de 1000 °C pieza A las proporciones se invierten y la fase predominando
se convierte la fase ferrita dejando una carente cantidad de fase austenita, esto es mas notorio a
medida que aumenta la temperatura de tratamiento térmico aplicado como se puede observar

en las imagenes A, B, Cy D de la figura 4.9.
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Figura 4.10 Micrografias obtenidas de la zona afectada térmicamente, tratadas térmicamente
a las temperaturas de, a) pieza X sin tratamiento térmico, b) pieza A a 1000 °C, c) piezaB a
1100°C, d) pieza C a 1150°C, e) pieza D a 1200°C, donde la fase obscura es la fase ferrita y la
clara es la fase austenita.
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4.3 Caracterizacion microestructural mediante microscopia electronica de barrido
(MEB)

Con la finalidad de obtener informacion més detallada tanto microestructuralmente como de
los elementos quimicos de la aleacion del acero inoxidable duplex en las diferentes zonas de la
unién, se realizé la caracterizacion mediante microscopia electrénica de barrido, donde se
obtuvieron iméagenes de la microestructura a 500 X magnificaciones para el observar el
comportamiento de las fases. En la figura 4.11 se muestran micrografias del metal base trata
térmicamente a diferentes temperaturas, donde es claro que la fase austenita va en decremento
y la fase ferrita va en aumente rectificando lo que se observé en microscopia éptica ademas que

conforme aumento la temperatura de tratamiento térmico el tamafio de grano aumenta.

Figura 4.11. Iméagenes de metal base tratado a diferentes temperaturas solubilizado a) pieza 1
a 1000 °C, b) pieza5a 1100 °C, c) pieza 9 a 1200 °C.

Para la caracterizacion mediante microscopia electronica de barrido se realizaron EDS en cada
una de las zonas aplicando 10 EDS en cada una de las fases tanto ferrita como austenita ya que
los EDS son semicuantitativos se promediaron y se obtuvo un valor para cada porcentaje en
peso de los elementos con un margen de error muy bajo, esto para todas las zonas tanto MB,
ZAT y CS, en la figura 4.12 muestra los puntos donde se realizaron los EDS y la cantidad de
analisis puntuales asi como los elementos encontrados en ellos para el caso del metal base que
nos muestra la imagen se encontraron los elementos C, Cr, Fe, Mn, Ni, Mo, Si. La tabla 4.4 nos
muestra el porcentaje en peso de los elementos de aleacion tanto en la fase ferrita como en la
fase austenita para el metal base, en ello se observa que en la fase austenita unicamente los
elementos de Ni, Si, van en incremento y los elementos C, Cr, Fe, Mn, Mo van en decremento

conforme aumenta la temperatura de tratamiento térmico, por otro lado, en la fase ferrita los
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elementos Cr, Fe y Mo van en incremento al aumentar dicha temperatura con una disminucion

muy ligera en el resto de los elementos.

SElI MAG: 500 x HV: 15.0 kV WD: 25.0 mm ; 4 ’ e E *

Figura 4.12. Analisis puntual realizado a la zona del metal base a) puntos donde se realiz
EDS b) microanalisis EDS.

Tabla 4.4 Porcentaje en peso de los elementos de aleacidn en el metal base tanto en la fase
ferrita como en la fase austenita, para diferentes temperaturas de tratamiento térmico.

Elementos %owt %wt %wt %wt %wt %wt %wt %wt %wt %wt
Austenita 25°C 1000 °C 1025°C 1050°C 1075°C 1100°C 1125°C 1150°C 1175°C 1200°C
Carbén 2.03 211 1.98 2.07 1.78 1.81 1.85 1.91 1.81 1.99

Cromo 2142 21.02 21.59 21.31 20.61 20.68 20.99 20.49 20.42 20.54
Hierro 63.94 64.56 63.89 64.02 65.04 64.96 64.77 65.19 65.13 64.92
Manganeso = 3.29 2.71 3.29 3.27 2.47 2.32 2.33 241 2.46 2.50
Niquel 6.65 6.83 6.41 6.62 6.99 7.06 6.87 7.00 7.03 6.87
Molibdeno = 2.34 2.38 2.45 2.30 2.66 2.69 2.70 2.56 2.69 2.71
Silicio 0.33 0.40 0.38 0.40 0.44 0.49 0.49 0.43 0.45 0.48
Ferrita  25°C 1000°C 1025°C 1050°C 1075°C 1100°C 1125°C 1150°C 1175°C 1200 °C
Carbon 2.77 3.68 3.18 3.42 2.23 2.52 2.17 2.22 2.17 2.65
Cromo 2319 21.78 2151 21.63 2241 22.48 22.40 30.77 22.31 21.89
Hierro 60.49  58.28 58.71 59.00 61.77 62.21 62.50 51.29 63.19 63.28
Manganeso = 3.26 2.69 3.08 3.05 2.14 2.12 2.37 2.64 2.25 2.20
Niquel 4.74 491 5.05 4.98 5.08 4.80 5.24 4.53 4.81 4.93
Molibdeno  3.46 3.27 3.06 3.19 3.81 3.88 3.64 4.03 3.94 3.56
Silicio 0.61 0.76 0.73 0.76 0.79 0.72 0.63 4.66 0.54 0.59
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Posteriormente se obtuvieron micrografias del cordén de soldadura como se muestra en la
figura 4.13 encontrando el mismo comportamiento que el obtenido en microscopia Optica, grano
columnar en una matriz ferritica con un aumento considerable de la fase ferrita en el cordén de
soldadura al aumentar la temperatura de tratamiento térmico ademas de un engrosamiento de
grano conforme aumenta la temperatura, para el analisis EDS en esta zona se muestra la figura
4.14 donde se muestran los puntos donde se realizo el microanalisis ademés de los elementos

quimicos encontrados en esta zona al realiza el analisis puntual EDS, que fueron C, Cr, Fe, Mn,

Ni, Mo, Si practicamente los mismos que los encontrados en el metal base.

Figura 4.13. Imagenes del cordon de soldadura tratado a diferentes temperaturas solubilizado
a) pieza A a 1000 °C, b) pieza B a 1100 °C, c¢) pieza D a 1200 °C.

—— it

D
SEI MAG: 1000 x HV: 15.0 kV. WD: 25.0 mm

Figura 4.13. Analisis puntual realizado a la zona de cord6n de soldadura a) puntos donde se
realiz6 EDS b) microanalisis EDS.
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En la tabla 4.5 tenemos el porcentaje en peso de los elementos microaleantes en el cordén de
soldadura tanto en la fase ferrita como en la fase austenita, donde podemos observar de una
manera mas marcada que los elementos estabilizadores en cada fase aumentas y los demas
disminuyen, para el caso de la fase austenita los elementos C, Mn y Ni aumentan mientras que
el Fe, Cr, Mi y Si disminuyen, mientras que, por el lado contrario el Cr, Mo, Fe aumentan en la

fase ferrita y los demas elementos disminuyen.

Tabla 4.5 Porcentaje en peso de los elementos de aleacién en el cordon de soldadura tanto en
la fase ferrita como en la fase austenita, para diferentes temperaturas de tratamiento térmico.

Austenita 25°C 1000°C 1100°C 1150°C 1200 °C

Carboén 1.02 1.07 2.22 1.90 2.19
Cromo 22.71 22.83 19.40 21.17 19.52
Hierro 63.13 64.09 62.78 63.06 62.22
Manganeso 1.30 141 2.30 2.39 2.56
Niquel 7.21 6.66 8.27 8.70 8.55
Molibdeno 3.15 2.85 2.44 2.75 2.39
Silicio 0.48 0.45 0.38 0.43 0.34
Ferrita 25°C 1000°C 1100°C 1150°C 1200 °C
Carbon 0.95 1.56 3.02 291 2.84
Cromo 23.44 23.92 21.47 22.48 21.26
Hierro 63.25 60.57 59.46 59.26 59.56
Manganeso 1.44 1.26 2.28 2.20 2.38
Niquel 6.65 5.02 6.05 6.73 6.50
Molibdeno 3.13 3.48 3.54 3.29 3.42
Silicio 0.47 0.94 0.57 0.65 0.48

Finalmente, para la zona afectada térmicamente también se obtuvieron micrografias para
rectificar el comportamiento observado en microscopia dptica obteniendo el mismo resultado,
ya que se observo a temperaturas baja de tratamiento térmico mayor de la fase autenita que de
la ferrita y conforme amento la temperatura se fue disipando hasta convertirse la fase ferrita en
la fase mayoritaria, con un engrosamiento en el grano para las dos fases. En la imagen 4.15 se
muestran los puntos donde se realizaron los analisis puntuales de elementos EDS y los
elementos encontrados en la zona afectada por el calor los cuales fueron los mismo que en las
zonas anteriores C, Cr, Fe, Mn, Ni, Mo y Si. Los elementos tuvieron un comportamiento similar que

tuvieron el metal base y el cordén de soldadura en cuanto a su porcentaje en peso al aumentar la

temperatura de tratamiento térmico, los elementos estabilizadores de cada fase fueron en aumento
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mientras que los que no eran estabilizadores disminuyeron en las dos fases, esto con base a lo observado

en la tabla 4.5.

Figura 4.14. Imagenes de la zona afectada térmicamente tratado a diferentes temperaturas
solubilizado a) pieza A a 1000 °C, b) pieza B a 1100 °C, c) pieza D a 1200 °C.

= it

D 20 pym
SElI MAG: 1000 x HV: 15.0 kV. WD: 25.0 mm

Figura 4.15. Anélisis puntual realizado a la zona afectada térmicamente a) puntos donde se
realiz6 EDS b) microanélisis EDS.
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Tabla 4.5 Porcentaje en peso de los elementos de aleacion en el cordon de soldadura tanto en
la fase ferrita como en la fase austenita, para diferentes temperaturas de tratamiento térmico.

Austenita 25°C 1000 °C 1100 °C 1150 °C 1200 °C
Carbon 0.90 1.01 1.89 1.95 2.12
Cromo 21.60 22.97 20.84 21.45 19.59
Hierro 65.81 62.74 65.33 62.94 62.51

Manganeso 1.68 1.42 2.25 2.39 2.38
Niquel 6.66 7.77 6.90 8.34 8.38

Molibdeno 2.38 3.05 2.37 2.86 243
Silicio 0.50 0.46 0.43 0.44 0.36
Ferrita 25°C 1000 °C 1100 °C 1150 °C 1200 °C
Carbon 1.09 1.97 2.80 3.28 3.28
Cromo 22.95 23.12 20.75 21.81 20.83
Hierro 63.60 58.05 62.22 58.37 58.99

Manganeso 141 1.17 2.07 2.20 2.34
Niquel 5.56 5.33 5.18 6.47 6.27

Molibdeno 3.30 3.65 3.39 3.74 3.43
Silicio 0.59 1.43 0.53 0.87 0.50

4.4 Potencial Termoeléctrico

Con estudios anteriores se ha demostrado que esta técnica de PTE es muy sensible a cambios
microestructurales como presencia de precipitados, tamafio de grano, fraccion volumétrica de

fases presentes, texturas cristalograficas, esfuerzos residuales, entre otras [29]

Se realizaron mediciones a través del método de punta caliente a cada una de las 16 probetas
tratadas termicamente a diferentes temperaturas, con tres distintas puntas, oro, cobre y niquel
en las zonas importantes de la union (metal de soldadura, zona afectada térmicamente y metal

base).

4.4.1 Mediciones de PTE con punta de oro
Se realizaron 50 mediciones en cada zona de la unién con la punta de oro para disminuir el
margen de error, posteriormente se hizo uso de la ecuacion de regresion lineal para obtener los

resultados en valores absolutos y graficarlos contra las diferentes zonas de la unién. En la figura
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4.16 podemos observar que existe sensibilidad o cambio en el potencial al aplicar el método de
punta caliente con la punta de oro las mediciones efectuadas en las 3 diferentes zonas del
material mostrando la sensibilidad del método ante cada zona ya que existe una variacién, con
una tendencia similar para la temperatura de tratamiento térmico, pero a un nivel mas alto o
bajo dependiendo de la zona donde se efectud la medicion, de igual manera en la figura 4.17
nos muestra las variaciones obtenidas en el metal base medido por la punta de oro de acuerdo
con la variacién del contenido de fases causado por el tratamiento térmico, muy similares a los
obtenidos por MO. La figura 4.18 y 4.19 muestran las mediciones individuales la zona afectada
térmicamente y el cordon de soldadura, respectivamente, donde, es notoria una disminucion en
la sensibilidad para esta punta en la zona de corddn de soldadura y zona afectada térmicamente

respecto de la obtenida en metal base.

T T T T T T T
6 PTE de Referencia sin TT - MB
MB: -0.76 pv/i°C e CS
41 CS: -1.36 pv°C — A 7AT -
—~ ZAT: - 1.012 pvicC
O 2
. t/k//‘
3 A & N
o U
B4
|-
5
©
O -
o
]
©
8 -6 4
e | i
8 7{:}:‘.
o -8 1
-10 T T T T T T T T T
1000 1050 1100 1150 1200

Temperatura de tratamiento térmico(°C)

Figura 4.16 Mediciones de PTE mediante punta de oro en probetas de metal base, zona
afectada térmicamente y soldadura.
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Figura 4.17 Mediciones de PTE mediante punta de oro en probetas de metal base.
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Figura 4.18 Mediciones de PTE mediante punta de oro en probetas de zona afectada
térmicamente.
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Figura 4.19 Mediciones de PTE mediante punta de oro en probetas de cordon de soldadura.

4.4.2 Mediciones de PTE con punta de niquel

Se realizé de igual manera 50 mediciones para cada una de las muestras y con esto disminuir el
margen de error posterior a ello se hizo uso de la ecuacion de regresion lineal para obtener los
resultados en valores absolutos y graficarlos contra las diferentes zonas de la union en la figura
4.20 se puede observar un comportamiento muy similar entre las dos puntas, tanto punta de oro
como punta de niquel pero con una percepcién mayor en cuanto a sensibilidad en la punta de
niquel ya que es mas clara la diferencia en la gréfica entre las mediciones del MB y el CS.
Como se puede observar en las figuras 4.21, 4.22 y 4.23 existe sensibilidad en la punta de ante
cada probeta tratadas a diferentes temperaturas, ya que estas figuras nos muestran las tendencias
medidas en el metal base, zona afectada térmicamente y cordon de soldadura respectivamente
donde existe una variacion respecto a los tratamientos térmicos aplicados y por ende de la
variacion en la relacion de fases, mostrando la efectividad y sensibilidad de las punta de niquel

en la deteccion de variacion de fases.
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Figura 4.20 Mediciones de PTE mediante punta de niquel en probetas de metal base, zona
afectada térmicamente y soldadura.
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Figura 4.21 Mediciones de PTE mediante punta de niquel en probetas de metal base.
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Figura 4.22 Mediciones de PTE mediante punta de niquel en probetas de zona afectada

térmicamente.
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Figura 4.23 Mediciones de PTE mediante punta de niquel en probetas de cordon de
soldadura.
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4.4.3 Mediciones de PTE con punta de cobre

Se realiz6 el mismo procedimiento para la aplicacion del método de punta caliente con la punta
de cobre realizando 50 mediciones y utilizando la ecuacion de regresion lineal para convertir
valores relativos en absolutos al igual que con las dos puntas anteriores (oro y niquel). En la
figura 4.24 se pueden distinguir las 3 diferentes zonas de la union sobre todo la diferencia en
cuanto al MB con las otras dos secciones de la union, hay una tendencia muy similar en aumento
a medida que aumenta la temperatura de tratamiento térmico igual a los resultados obtenidos
en el conteo de fases mediante microscopia Optica lo que muestra que hay una alta sensibilidad
sobre todo en la muestra de metal base medida con puta de cobre. Aunque, de igual manera es
posible hacer las mediciones para cada una de las 3 regiones por separado como se muestra en
la Figura 4.25 vemos que hay una tendencia en cuanto al cambio de fases con la punta de cobre
similar en el metal base respecto del de las dos anteriores puntas pero con una tendencia de
aumento mas marcada, en la Figura 4.26 muestra el comportamiento en la ZAT donde la punta
de cobre tiene una menor precision y por ultimo la figura 4.27 tenemos las mediciones en el CS
donde hay una sensibilidad aceptable pero menor respecto del metal base medido con la punta
de cobre.
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Temperatura de tratamiento térmico (°C)

Figura 4.24 Mediciones de PTE mediante punta de cobre en probetas de metal base, zona
afectada térmicamente y soldadura.
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Figura 4.25 Mediciones de PTE mediante punta de cobre en probetas de metal base.
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Figura 4.26 Mediciones de PTE mediante punta de cobre en probetas de zona afectada
térmicamente.
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Figura 4.27 Mediciones de PTE mediante punta de cobre en probetas de cordon de soldadura.

Finalmente se realiz6 una comparativa entre la medicion con las 3 puntas en la figura 4.28
tenemos la comparativa entre las mediciones con las 3 diferentes puntas medidas en el metal
base, asi como en la figura 4.29 y 4.30 la diferencia en las 3 puntas, pero ahora para el caso de
la ZAT y CS respectivamente. Se encontré un comportamiento muy similar en las 3 puntas
utilizadas para las 3 diferentes zonas en el acero inoxidable diplex 2205 por lo que no es posible
definir a simple vista que tanta eficiencia tiene un método sobre otro y hacer la comparativa
entre las puntas para cada una de las zonas por lo que se opt6 por utilizar un método estadistico
y compararlo contra las mediciones obtenidas de porcentaje de fases en microscopia optica y
asi dar un veredicto de cual es la punta de mayor sensibilidad en las diferentes zonas de la unién
estudiada, por lo que en el proyecto se realiz6 una correlacién estadistica de los resultados.

Por otro lado, lo que si es posible definir ya que es notorio a simple vista en los graficos es el
aumento en PTE con el aumento de la temperatura de tratamiento térmico donde existe un
aumento de la fase ferrita, lo que nos lleva a deducir que el aumento del potencial termo
eléctrico esta directamente relacionado con el aumento de la fase ferrita y por lo tanto con los
elementos que estabilizan esa fase por lo que también se correlaciono en el estudio estadistico
para analizar cuales elementos estan directamente relacionados con las mediciones para cada

una de las puntas.
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Figura 4.28 Mediciones de PTE en el metal base con las puntas de Oro, Cobre y Niquel.
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Figura 4.29 Mediciones de PTE en zona afectada termicamente con las puntas de Oro, Cobre
y Niquel.
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Figura 4.30 Mediciones de PTE en el cordon de soldadura con las puntas de Oro, Cobre y
Niquel.

4.5 Corrientes inducidas o corrientes de Eddy

Para realizar las mediciones de conductividad eléctrica de las probetas de la unién soldada de
acero inoxidable duplex se usé el equipo de corrientes de Foucault. Se usaron dos tipos de
sondas, una sonda tipo panqué la cual mide la conductividad eléctrica de forma directa; la
conductividad eléctrica se puede medir en % IACS 0 en MS/m segln se requiera, para este caso
se trabajé con % IACS.

La otra modalidad con la que se midi6 es mediante la sonda tipo lapiz la cual despliega la curva
de conductividad eléctrica del material en la pantalla del equipo al realizar la medicion.

4.5.1 Conductividad eléctrica mediante la sonda tipo pancake

Para las mediciones de conductividad eléctrica se utilizaron dos tipos de sonda tipo panque una
de 480 KHZ y otra de 60 KHZ, primeramente, la tabla 4.6 y la figura 4.31 muestran el
comportamiento de la conductividad eléctrica en el metal base medidos con la sonda de 480
KHZ la cual muestra sensibilidad en cuanto a las mediciones debido a los picos formados con
un aumento en las muestras donde se encuentra un porcentaje mayor de la fase ferrita por las
técnicas anteriores de caracterizacion microestructural, con un sentido de aumento de la
conductividad en las muestras donde se tiene mayor porcentaje de ferrita, lo que podemos
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deducir es que la sonda de 480 KHZ es sensible a la variacion de la relacion de fases y esté

directamente relacionada con la fase ferrita ya que aparentemente las mediciones de

conductividad van en aumento al con respecto aumenta la temperatura de tratamiento térmico,

para poder definir qué tanta sensibilidad se realiz6 una correlacion de los resultados obtenidos

con los porcentajes de fase medidos a través de microscopia optica.

Tabla 4.6 Conductividad eléctrica en el metal base mediante la sonda tipo panque con una

frecuencia de 480 KHZ.

Temperatura de tratamiento térmico (°C) Conductividad eléctrica (% IACS)

15.00

13.00

11.00

9.00

7.00

5.00

3.00

CONDUCTIVIDAD ELECTRICA (% IACS)

25 13.45
1000 10.66
1025 10.94
1050 12.31
1075 11.76
1100 11.80
1125 12.02
1150 13.01
1175 11.05

25 1000 1025 1050 1075 1100 1125 1150 1175 1200
TEMPERTURA DE TRATAMIENTO TERMICO (°C)
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Figura 4.31 Comportamiento de la conductividad eléctrica en el metal base medido con la
sonda tipo panque de 480 KHz.

Posteriormente se realizaron mediciones de la conductividad eléctrica en el metal base con la
sonda tipo panque de 60 Hz y se pudo observar que si existe sensibilidad ante la fase ferrita
como con la sonde 480 KHZ, pero en menor proporciéon y por ende es mas complicado
distinguir las mediciones causadas por el aumento en la fase ferrita como se muestra en la tabla
4.7y la figura 4.32.

Tabla 4.7 Conductividad eléctrica en el metal base mediante la sonda tipo pancake con una
frecuencia de 60 KHZ.

Temperatura de tratamiento térmico Conductividad eléctrica (%

(°C) IACS)

25 12.729
1000 11.914
1025 12.129
1050 12.288
1075 12.172
1100 12.069
1125 12.108
1150 12.373
1175 11.88
1200 11.891
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Figura 4.32 Comportamiento de la conductividad eléctrica en el metal base medido con la
sonda tipo panque de 60 KHz.

4.5.2 Conductividad eléctrica mediante la sonda tipo lapiz

Para la medicién de la conductividad eléctrica por medio de la sonda tipo lapiz la cual nos da
un resultado de la conductividad eléctrica en forma de una curva de conductividad, no es
necesario calibrar el equipo para hacer las mediciones aun que se utilizé una muestra de acero
inoxidable 304 el cual tiene una conductividad eléctrica conocida, como referencia para
comparar las mediciones de conductividad eléctrica del acero inoxidable duplex. La sonda
utilizada es de 6 MHZ los parametros utilizados se muestran en la figura 4.33, en esta figura
podemos observar la variacion de conductividad en las piezas medidas ya que a medida que la
conductividad eléctrica aumenta las curvas van en sentido anti horario y si la conductividad
eléctrica disminuye se acercan al material de referencia el cual tiene una conductividad de 2.39
IACS, mediante los angulos de impedancia se calculé la conductividad en IACS para cada una
curva de conductividad esto se muestra en la tabla 4.8 donde es claro que con el aumento en la
fase ferrita con la que se compara la conductividad eléctrica aumenta y nos muestra la

sensibilidad del equipo ante esta fase.
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Figura 4.33 Curvas de conductividad eléctrica a una frecuencia de 6 MHz con punta tipo
lapiz en el metal base, R) Inox 304, 0) DSS sin tratamiento térmico, 1) DSS 1000°C, 3) DSS
1050 °C, 5) DSS 1100 °C, 7) DSS 1150°C, 9) DSS 1200°C.

Tabla 4.8 Conductividad eléctrica en el metal base medida mediante la sonda tipo lapiz con
una frecuencia de 6 MHZ comparado con el contenido de derrita medido mediante
microscopia dptica.

Pieza % IACS Ferrita en OM(%)
R 2.39 -
1 12.47 48
0 13.45 50
3 13.72 51
5 15.20 53
9 16.06 60
7 16.88 61
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Para la figura 4.34 también se utilizé una sonda tipo l&piz, pero esta vez en el cordon de
soldadura, en esta se puede observar que también existe sensibilidad para cada una de las piezas
tratadas a diferentes temperaturas de solubilizado las cuales tienen un contenido de fases
diferente entre si. En la tabla 4.9 se hace la comparativa entre la conductividad eléctrica medida
y el porcentaje de fases medido mediante microscopia dptica el cual tiene un comportamiento
similar con el aumento de la conductividad en el equipo de corrientes inducida mostrando la

sensibilidad en el cordén de soldadura.

Figura 4.34 Curvas de conductividad eléctrica a una frecuencia de 6 MHz con punta tipo
lapiz en corddn de soldadura, R) Inox 304, X) DSS sin tratamiento térmico, A) DSS 1000°C,
B) DSS 1100 °C, C) DSS 1150 °C, D) DSS 1200 °C.
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Tabla 4.9 Conductividad eléctrica en el cordon de soldadura medida mediante la sonda tipo
l&piz con una frecuencia de 6 MHZ comparado con el contenido de derrita medido mediante

microscopia éptica.

Pieza % IACS

2.39
10.00
11.53
13.71
16.46
19.53

OO wW>» XX

Ferrita en OM(%)

37
48
51
53
56

Finalmente se realizaron mediciones con la sonda tipo lapiz de 6 MHZ en la zona afectada

térmicamente en la figura 4.35 se muestran las curvas de conductividad de la ZAT donde es

claro que es sensible a la variacion de conductividad de esta zona, se realizaron los calculos de

angulos de impedancia para cada una de las curvas de conductividad con el fin de obtener los

valores de conductividad eléctrica en cada una de las piezas, finalmente en la tabla 4.10 se hizo

la comparativa con los valores obtenidos de la conductividad eléctrica mediante la sonda tipo

l4piz con los porcentajes de ferrita obtenidos mediante microscopia éptica y observar que tienen

un comportamiento similar, posterior a ello se realizé una correlacion entre los resultados

obtenidos y los porcentajes fase medidos mediante microscopia Optica con el fin de definir de

una manera estadistica cuanta sensibilidad existe en este método para la deteccion en la

variacion de la relacién de fases.
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Figura 4.35 Curvas de conductividad eléctrica a una frecuencia de 6 MHz con punta tipo
lapiz en la zona afectada térmicamente, R) Inoxidable 304, X) DSS sin tratamiento térmico,
A) DSS 1000°C, B) DSS 1100 °C, C) DSS 1150 °C, D) DSS 1200 °C.

Tabla 4.10 Conductividad eléctrica en la zona afectada térmicamente medida mediante la
sonda tipo lapiz con una frecuencia de 6 MHZ comparado con el contenido de derrita medido
mediante microscopia optica.

Pieza % IACS Ferrita en OM(%)
X 9.62 34
A 10.43 49
B 13.28 52
o 14.60 55
D 15.41 61
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4.5.3 Calculo del angulo de impedancia

Debido a que las mediciones obtenidas mediante la punta tipo I&piz en el método de corrientes
inducidas nos muestran Unicamente curvas de conductividad eléctrica y no un resultado como
tal de la conductividad, es necesario hacer el calculo de los angulos de impedancia y asi poder
obtener el valor de la conductividad en cada una de las curvas de conductividad medidas en el
espectro de curvas de conductividad medidos en cada una de las zonas.

Inicialmente se obtuvieron los espectros de conductividad de cada una de las zonas posteriores
a ello se calcularon los espectros de conductividad. Posterior a ello para poder hacer el calculo
del angulo se utilizo la ecuacién de recta (ec 4.1) con la ayuda del software Origin pro 8 los
datos necesarios para resolver la ecuacion tanto el valor de X1y X2 como el Y1y Y2 en todas
las curvas de conductividad.

OArc tan = % ........... (ec.4.1)

Después de obtener el valor del angulo de impedancia en cada uno de las curvas de
conductividad se utiliz6 como referencia el acero inoxidable 304 que tiene un valor de
conductividad eléctrica conocida para por medio de interpolacion obtener el valor de la
conductividad eléctrica en cada uno de las muestras medidas con la punta de lapiz este mismo
procedimiento se utilizé para todas las zonas estudiadas metal base, cordédn de soldadura y zona
afectada térmicamente en la tabla 4.11 se muestran los resultados obtenidos tanto del &ngulo de

impedancias como de valor de conductividad en as 3 zonas.
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Tabla 4.11 Calculo de los angulos de conductividad para la sonda tipo lapiz.

X Y Pendiente m Angulo de Fase (Grados) % IACS
Origen  0.01474 0.00254

1 1.89571 1.94371 1.032 0.01398 15.16

0 1.80227 2.09712 1.172 0.01509 13.45

3 1.54633 1.86189 1.214 0.01539 13.72

5 1.55648 2.28531 1.481 0.01705 15.20

9 1.32288 1.93144 1.475 0.01801 16.06

7 1.10148  2.0603 1.894 0.01894 16.88
.~ Cordtndesoldadura

X 2.67609 155619  0.583782667 0.009222488 10

A 2.59467 1.80185  0.697425899 0.01062899 11.5250792

B 2.23437 1.967 0.885039398 0.012644698 13.7107231

C 1.7723  2.08466  1.184665104 0.015179575 16.4593059

D 1.29597 2.24981  1.753994209 0.01801 19.528353

.~ Zonaafectadatérmicamente

* 2.33652 1.74676  0.751242581 0.011245085 9.62

A 2.02182 1.68703 0.83927397 0.012186482 10.4253515

B 1.65065 2.01867  1.232421099 0.015518352 13.2757161

C 1.45295 2.13814 1.48490137 0.017071335 14.6042689

D 1.26736  1.94863  1.553615622 0.01801 15.407283

4.6 Matriz de Correlacion estadistica de resultados.

Inicialmente se tomaron los datos obtenidos en las diferentes técnicas aplicadas para

posteriormente realizar pruebas de Shapor-Wilks y obtener que datos tiene un comportamiento

normal y cuales uno no normal, con ello poder utilizar los datos de la matriz de correlacion

adecuada ya sea Pearson 0 Spearman para después ponderar la precision de cada una de las

técnicas en la deteccion de la variacién de la relacion de fases en el acero inoxidable duplex.

4.6.1 Matriz de correlacion metal base para técnicas no destructivas

En la zona de metal base de la unién se aplicaron las técnicas no destructivas de potencial

termoeléctrico para sus 3 diferentes puntas (Cu, Au, Ni), en cuanto a corrientes inducidas se

utilizé la punta de lapiz a 6 MHZ y el tipo pancake a 600 y 480 KHZ con los datos obtenidos
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en las mediciones aplicadas se cred la matriz de correlacion Pearson figura 4.36 para metal base

y la matriz de correlacién de Spearman figura 4.37 para metal base.

o oeow
......

i}j]iﬂm:ﬂ[ 1oo][ 088 || -ozs][ 0.93 ][ 0.10 ][-027 ][ 0.96 ][ -0.68 || 0.50 ]|4)04 ][ -053 ][ 0.36 ]| 0.71 ]| 045 || -o7a|
°@Mh+:mn!l -0.88 || 023 || -093 || -0.10 || 027 || -096 || 068 |[-050 || 0.04 || 053 || 038 |[-071 || -045 || 078 E,a_,
;i AL = bATrri| 045 || 096 || 006 || -0.30 || 093 |[-078 || 047 || -001 || -068 || -0.16 || 0.74 || 045 || 073 |
O JL 0 Jg™ [ 028 [ oes [[ 077 |[-022 |[ 000 |[ 0.04 |[ 006 |[ 052 |[-031 |[-000 |[-012 |[-010 :
1 A= mmi 011 ][-027 ][ 096 |[-078 |[ 038 ][ 043 |[-065 |[-045 |[ 071 |[ 033 |[-082 |
A =] A1 ] Wit (oo ] [024 | [-020 |[ 056 |[036 |[ 037 |[-043 ] [025 ][ 045 | [-04 F:
I S | T | S [A—T'H?][&L‘L/l[-o17_] 002 |[ 039 |[-0.39 |[ 066 |[-0.33 |[-0.07 |[ 030 || -0.08 |
AL A LAl B T 078 [ 0ss [[-003 ][ 050 |[ 035 |[ 081 |[ 048 |[-08s f:
~@E:>‘JL4_]DEJH[\\«“\V/IM[~—JM| -040 || -0.18 |[ 061 || 0.11 || -0.86 || -028 || 0.90 |
L L JL L L.l J[-080][ 004 |[-070 ][ 055 ][ 08 || 044 }7
T I A I O IS A N AP i [ -044 ][ 055 |[ 001 ][ -088 | [ 019 |
CAEAE AR AR AR AL B AL AN ) I [ 013 ][ 069 ][ 006 |[ 0se F}
i | o | s | s ]MF’»W"\HH‘AP’“ i i [ -044 |[ 085 || 033 I_
S | | | P | | P07 | P | i | Pl i | I e | o 13 11 (I | R
A I I I I I O I A AL IR I I 1[e2e]
S| S P4 AN NN | =S | S | S| || S| DN | W | V6N | N S a7 2

Figura 4.36 Matriz de correlacion de Pearson para metal base.
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Figura 4.37 Matriz de correlacion de Spearman para metal base.
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De acuerdo a los resultados en las matrices se pondero la precision de las técnicas aplicadas en
el metal base como se muestra en la tabla 4.12 y la figura 4.38 donde es claro que la técnica de
mayor presion es la de corrientes inducidas con la punta tipo lapiz asemejandose en un 96% a
los resultados obtenidos en microscopia Optica. Por otro lado, la punta tipo pancake utilizada
en corrientes inducidas tiene los resultados en la correlacion mas bajos con 27% para la de 600
KHz y apenas un 1 % para la de 480 KHz. Mientras que en la técnica de potencial termoeléctrico
los valores se mantuvieron mas estables, aunque hubo variacion entre los resultados obtenidos
en cada una de las puntas, la punta de cobre fue la de la correlacion més alta con un 93% ademas
de la punta de niquel la cual mostro un 88% de correlacién y por ultimo la punta de oro la cuela

fue la de menos precision en esta técnica obteniendo un 61% de correlacion.

Tabla 4.12 Correlacion de las técnicas de ensayos no destructivos comparados contra
porcentaje de fases medido en microscopia dptica en el metal base.

END Coeficiente
Punta de lapiz (6 MHz) 0.96
PTE-Cu 0.93
PTE-Ni 0.88
PTE-Au 0.61
Punta pancake (60 KHz) 0.27
Punta pancake (480 KHz) 0.1
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Figura 4.38 Grafico de correlacion de técnicas no destructivas aplicadas en metal base
comparadas contra el porcentaje de fases obtenido en microscopia éptica.

4.6.2 Matriz de correlacion metal base para microelementos de aleacion.

Una vez obtenida la precision de las técnicas de acuerdo a la matriz de correlacion se
correlacionaron los resultados obtenidos de porcentaje de elemento recabados en los mapeos
qguimicos mediante microscopia electrénica de barrido en la tabla 4.13 la correlacion del
porcentaje de ferrita en el acero inoxidable duplex y los elementos de aleacién y el grafico 4.39
que muestras los elementos estabilizadores de cada fase correlacionados con el contenido de
ferrita de esto se obtenemos que los elementos que se entran en el lado positivo del grafico son
los elementos estabilizadores de la ferrita y los elementos que se encuentran en el lado negativo
son los elementos estabilizadores de la austenita. Esto concuerda con las referencias [1] donde
se expresa que el Cr, Mo y Fe son elementos estabilizadores de la ferrita por otro lado el C, Mn,

Ni, N, Si son elementos estabilidades de la Austenita.
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Tabla 4.13 Correlacion de los elementos microaleantes y el porcentaje de ferrita en el metal
base

Elemento estabilizador Valor del Coeficiente  Fase estabilizada

% C-a -0.68 Austenita
% Cr-a 0.48 Ferrita
% Fe-a 0.43 Ferrita
% Mn-a -0.53 Austenita
% Ni-a, -0.36 Austenita
% Mo-a 0.71 Ferrita
% Si-a. -0.18 Austenita
% N-a -0.95 Austenita

0.8
0.6

_—
02 u L

COEFICIENTE DE CORRELACION
DE LOES ELEMENTOS DE
ALEACION EN LA FASE FERRITA

-0.4
-0.6
-0.8
-1
-1.2 . .
% C-a % Cr-a % Fe-a % Mn-a. % Ni-a % Mo-a % Si-a % N-a
@ Seriesl -0.68 0.48 0.43 -0.53 -0.36 0.71 -0.18 -0.95

MICROELEMEMTOS

Figura 4.39 Grafico de correlacion de los elementos estabilizadores y la fase ferrita en el
metal base.

También se hizo una correlacién entre los valores obtenidos de las técnicas no destructivas con
los elementos de microaleacion para poder definir qué elementos son los que influencian mayor
mente en las mediciones de las técnicas no destructivas en la tabla 4.14 se muestra la
ponderacién de los microelementos en la técnica de potencial termoeléctrico para las 3 puntas
(Cu, Ni, Au) ademas de la ponderacion de la técnica corrientes inducidas con punta de lapiz a
6MHz y tipo pancake a 600 y 480 KHz, los resultados muestran valores con signo positivo lo
que significa que el microelemento iba en aumento al aumentar la temperatura del tratamiento
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térmico aplicado, por otro lado, los de signo negativo nos muestran los elementos en
decremento con el aumento de la temperatura de tratamiento térmico aun que mientras mayor
sea el valor de la ponderacion ya sea positivo 0 negativo la correlacion es mayor con las

mediciones de cada técnica.

Tabla 4.14. Resultados de la correlacion entre elementos estabilizadores y técnicas de
ensayos no destructivos aplicados en metal base.

% C -0.78 -0.78 0 -0.78 -0.02 -0.29
% Cr 0.3 0.37 0.59 0.47 0.39 0.66
% Fe 0.53 0.42 0.53 0.44 -0.59 -0.01
% Mn -0.65 -0.68 0.52 -0.59 0.66 0.37
% Ni -0.15 -0.16 -0.31 -0.35 -0.33 -0.43
% Mo 0.71 0.74 -0.09 0.81 -0.07 0.25
% Si -0.22 -0.13 -0.59 -0.16 0.56 0.18
% N -0.87 -0.89 -0.76 -0.94 0.18 0.36

Se graficaron las 3 técnicas de mayor correlacion que son corrientes de Eddy con punta de lapiz
a6 MHZ figura 4.40, potencial termoeléctrico con punta de cobre y punta de niquel en la figura
4.41 'y 4.42 respectivamente. Donde las 3 técnicas coinciden al estar fuertemente influenciadas
por los mismos elementos que son el C, N, Mo y en una proporcion menor el Mn lo que no
ocurre en las técnicas de menos efectividad dejando claro que estos son los elementos que
principalmente influyen para las mediciones en las técnicas no destructivas aplicados en el
acero inoxidable duplex 2205 en metal base.
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Figura 4.40 Correlacion de los elementos estabilizadores y las mediciones de corrientes
inducidas con punta de lapiz a 6 MHZ.
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Figura 4.41 Correlacion de los elementos estabilizadores y las mediciones de potencial
termoeléctrico con punta de cobre en el metal base.
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Figura 4.42 Correlacion de los elementos estabilizadores y las mediciones de potencial
termoeléctrico con punta de niquel en el metal base.

4.6.3 Matriz de correlacion cordon de soldadura para técnicas no destructivas.

En la zona de corddn de soldadura Unicamente se aplico la técnica de potencial termoeléctrico
para sus 3 puntas (Cu, Ni, Au) y la de corrientes inducidas con punta de lapiz a 6 MHz ya que
las puntas tipo pancake no son factibles para ser utilizadas en esta zona. Al igual que en metal
base con los resultados obtenidos en las mediciones de las técnicas se cre6 una matriz de
correlacion para datos lineales Pearson figura 4.43 y otra matriz para datos lineales Spearman

figura 4.44 esta vez con los valores obtenidos en las mediciones de corddn de soldadura.
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Figura 4.43 Matriz de correlacion de Pearson para cordon de soldadura.
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Figura 4.44 Matriz de correlacion de Spearman para cordon de soldadura.
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De igual manera que en el metal base, de acuerdo con las ponderaciones obtenidas en las
matrices ya sea lineal o no lineal el valor, se realiz6 una tabla 4.15 donde se expresa la técnica
con mayor precision correlacionandola con los valores obtenidos en los porcentajes de fase
ferrita medida con microscopia optica y el software Sigma Scan pro 5. Ademas de graficar los
resultados en la figura 4.45, de acuerdo a los datos obtenidos en la correlacién la técnica con
mayor precision en la zona de soldadura es la de corrientes inducidas con punta de lapiz que
tiene una correlacion de 91%, seguido de la técnica de potencial termo eléctrico con punta de
niquel con tan solo un 70 % de correlacion las cuales serian las técnicas que se asemejan mas a
las mediciones obtenidas por el software en microscopia Optica. Por otro lado, las técnicas de
potencial termoeléctrico con punta de Cu y Au tienen una correlacion muy baja de tan solo 43
y 14 porciento junto con la punta tipo pancake que no tiene correlacién alguna con los

resultados.

Tabla 4.15 Correlacion de las técnicas de ensayos no destructivos comparados contra
porcentaje de fases medido en microscopia 6ptica en cordon de soldadura.

Punta lapiz (6 MHz) 0.91
PTE-Ni 0.7
PTE-Cu 0.43
PTE-Au 0.14
Punta pancake (480 kHz) 0
Punta de pancake (60 kHz) 0
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Figura 4.45 Grafico de correlacion de técnicas no destructivas aplicadas en cordon de
soldadura comparadas contra el porcentaje de fases obtenido en microscopia Optica.

4.6.4 Matriz de correlacion cordon de soldadura para microelementos de aleacion.

Para la correlacion de los elementos en el cordon de soldadura con la fase ferrita se utilizaron
los valores obtenido por los mapeos quimicos aplicados mediante microscopia electronica de
barrido y se compar6 contra el porcentaje de fases obtenido en microscopia Optica como se
muestra en la figura 4.46, donde observamos que los elementos C, Mn, Ni y Mo son elementos
gue van en aumento en la fase ferrita en el corddn de soldadura por otro lado el Cr, Fe y el Si
van en decremento esto debido al aumento de la fase ferrita y la disminucion de la fase austenita

con el aumento de la temperatura de tratamiento térmico.
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Figura 4.46 Grafico de correlacion de los elementos estabilizadores y la fase ferrita en el
cordon de soldadura.

Debido a que unicamente las técnicas de punta de lapiz a 6 MHz y potencia termoeléctrico
punta de lapiz se consideraron como eficientes para la deteccion de cambio en relacion de fases
en el cordén de soldadura para el acero inoxidable duplex se analizaron los elementos de
aleacion que estaban mayormente influenciando las mediciones en la tabla 4.16 se muestran los
resultados de las dos técnicas observando la similitud que se tiene con los resultados obtenidos
para la fase ferrita sobre todo en la técnica de corrientes inducidas la cual tiene la mayor
correlacion con las mediciones de porcentaje de fases medida por microscopia Optica, en la
figura 4.47 se puede observar el comportamiento que tiene los elementos en correlacion con
las mediciones de corrientes inducidas punta de lapiz comparandola con la figura 4.38 coinciden
en que los elementos mas representativos en las mediciones son C, Cr, Fe y el Mn dentro de los
cuales el carbono y el manganeso van en aumento y el Fe y el Cr en decremento dentro de la
fase ferrita con esto se consolida que las mediciones las mediciones de ensayos no destructivos
por punta de lapiz son sensibles a dichas variaciones y en un medida menor pero también
aceptable la técnica de potencial termoeléctrico con punta de Niquel.

En cambio, las técnicas de potencial termoeléctrico con punta de Au y Cu tienen una
sensibilidad muy baja a estos cambios por lo que se consideran técnicas no adecuadas para

hacer dichas mediciones en cuanto a la variacion en relacion de fases en el cordén de soldadura.
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Tabla 4.16 Resultados de la correlacion entre elementos estabilizadores y fase ferrita, PTE
punta de Ni y EC punta de lapiz a 6MHz aplicados en el corddn de soldadura.

% C-a 0.86 0.8 0.43
% Cr-a -0.67 -0.78 -0.68
% Fe-a -0.7 -0.7 -0.3
% Mn-a 0.74 0.84 0.72
% Ni-a 0.02 0.38 0.95
% Mo-a 0.6 0.29 -0.38
% Si-a 0.08 -0.3 -0.92
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Figura 4.47 Correlacion de los elementos estabilizadores y las mediciones de corrientes
inducidas con punta de lapiz a 6 MHz en el cordon de soldadura.

4.6.3 Matriz de correlacion zona afectada térmicamente para técnicas no destructivas.

La ultima zona analizada fue la zona afectada térmicamente, en la cual se aplicaron las mismas
técnicas aplicadas en el cordon de la soldadura, potencial termoeléctrico con punta de Au, Cu,
Ni ademas de corrientes inducidas con puta de lapiz, ya que por su morfologia la punta tipo

pancake no puede ser utilizada en esta zona.
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A través de los datos recabados al hacer las mediciones en dicha zona con las técnicas antes
mencionadas se crearon las matrices de correlacion de Pearson y Spearman que se muestran en

la figura 4.48 y 4.49 respectivamente.
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Figura 4.48 Matriz de correlacion de Pearson para zona afectada térmicamente.
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Figura 4.49 Matriz de correlacion de Spearman para zona afectada térmicamente.
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De acuerdo con los resultados obtenidos en las matrices se obtuvo la técnica mas precisa para
las mediciones de la variacion en la relacion de fases en esta zona la cual seria nueva mente
como en las zonas anteriores la técnica de corrientes de Eddy punta de I&piz con una correlacion
del 92% seguido de la técnica de potencial termoeléctrico con punta de l&piz la cual tiene una
correlacion muy similar de un 90 % resultado muy aceptable ya que se considera una técnica
apta para hacer dichas mediciones, posterior a ello la correlacion de las técnica descienden de
manera muy significativa, la técnica de PTE punta de Cu Unicamente tiene un 48% de
correlacion y la de punta Au de 39%. Los resultados se expresan en la tabla 4.17 y se muestran
graficamente en la figura 4.50 dejando claro que las mejores técnicas para emplear en la zona
afectada térmicamente son corrientes de Eddy punta de lapiz a 6 MHz y PTE con punta de

niquel.

Tabla 4.17 Correlacion de las técnicas de ensayos no destructivos comparados contra
porcentaje de fases medido en microscopia Optica en zona afectada térmicamente.

END Coeficiente
%IACS (6 MHz) 0.92
PTE-Ni 0.9
PTE-Cu 0.48
PTE-Au 0.39
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Figura 4.50 Grafico de correlacion de técnicas no destructivas aplicadas en zona afectada
térmicamente comparadas contra el porcentaje de fases obtenido en microscopia Optica.

4.6.4 Matriz de correlacion zona afectada térmicamente para microelementos de aleacion.

Por ultimo también se realizd una comparativa al igual que en la zona del metal base y cordén
de soldadura de los resultados obtenido con los elementos de aleacion del material, por medio
de los mapeos quimicos obtenidos en microscopia electronica de barrido, tanto para los
porcentajes de fase ferrita obtenidos como con las técnicas de END utilizadas en esta zona para
poder obtener los elementos que mas influencian en las mediciones.

Se realizé la tabla 4.18 donde se muestras las técnicas utilizadas y los coeficientes de
correlacion de cada elemento en las técnicas con ellos se grafico la figura 4.51 en la cual se
muestra la comparativa para el porcentaje de ferrita y los elementos de la aleacion del acero
inoxidable duplex donde el elemento de mayor correlacion es el carbono con un 97 % que seria
el elemento con mayor influencia el cual va en aumento seguido del Mn 78% estos dos en
aumento conforme aumenta la temperatura de tratamiento térmico aplicado y el Cr que va en
decremento y tiene una correlacion de 76%.

Las técnicas que tenian mayor correlacion con los resultados obtenidos en los porcentajes de
fase comparados con microscopia optica que fueron CE (corrientes de Eddy) punta de lapiz a 6
MHz y PTE-Ni en la figura 4.52 se observa la correlacion de la técnica de corrientes inducidas
con punta de lapiz la cual coincide con los elementos que influyen con la grafica 4.51 de la fase

ferrita que son el C con 97%, Mn con 95 % y el Cr que va en decremento 85 % por otra parte
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en la figura 4.53 se muestra el comportamiento de los elementos de aleacion comparados con
la técnica de potencial termoeléctrico punta de niquel que coincide con los mismo 3 elementos
como los de mayor correlacion C con 85 %, Mn 51% y Cr 56%.

Lo que nos permite concluir que los elementos C, Mn y Cr son los elementos que mayor
influencia tiene en las mediciones de técnicas no destructivas para la deteccion de la variacion

de fases en el acero inoxidable diplex en la zona afectada térmicamente.

Tabla 4.18 Resultados de la correlacion entre elementos estabilizadores y fase ferrita, PTE
punta de Ni, Cu, Niy EC punta de lapiz a 6MHz aplicados en ZAT.

Elementos Ferrita PTE-Ni PTE-Au PTE-Cu EC punta
lapiz
% C-a 0.97 0.85 0.4 0.56 0.97
% Cr-a -0.76 -0.56 -0.35 -0.66 -0.85
% Fe-a -0.66 -0.73 -0.18 0.02 0.44
% Mn-a 0.78 0.51 0.62 0.85 0.95
% Ni-a 0.53 0.23 0.86 0.77 0.68
% Mo-a. 0.4 0.59 -0.07 -0.2 0.25
% Si-a -0.11 0.23 -0.51 -0.77 -0.41
1.2
Z
\9 1
% 0.8
m 0.6
: o B
O 02
O
W i
w -0.2
E -04
W .06
O s
11
8 % C-00 | %Cr-a  %Fe-a % Mn-a % Ni-a | % Mo-a | % Si-a

W Seriesl| 0.97 -0.76 -0.66 0.78 0.53 0.4 -0.11
ELEMENTOS DE ALEACION

Figura 4.51 Grafico de correlacion de los elementos estabilizadores y la fase ferrita en zona
afectada térmicamente.
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Figura 4.52 Correlacion de los elementos estabilizadores y las mediciones de corrientes
inducidas con punta de lapiz a 6 MHz en zona afectada térmicamente.
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Figura 4.53 Correlacion de los elementos estabilizadores y las mediciones de potencial
termoeléctrico con punta de niquel en zona afectada térmicamente.
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Capitulo 5.- Conclusiones

El porcentaje de ferrita aumento conforme aumento la temperatura de tratamiento
térmico al aplicar el solubilizado en el metal base, cordon de soldadura y zona afectada

térmicamente.

La microestructura en metal base estd compuesta Unicamente por granos de ferrita y
austenita al aplicar un solubilizado completo entre los rangos de temperatura 1000 °C y
1200 °C con un sentido de aumento en el porcentaje de la fase ferrita, aun que dichos

granos engrosan en ambas fases conforme aumenta la temperatura.

La técnica de potencial termoeléctrico es sensible a los cambios de fase en el metal base,
las puntas de Cu y Ni estas son las iddneas para ser utilizadas en esta zona debido a que
son las que muestran mejor sensibilidad en el metal base, por otro lado, la punta de Au

muestra una sensibilidad menor.

La técnica de potencial termoeléctrico es sensible a los cambios de fase en el corddn de
soldadura y la zona afectada térmicamente, pero es idoneo medirlos mediante la punta
de Ni ya que es la punta con mayor sensibilidad en estas dos zonas, aunque, la punta de
Au y Cu tiene sensibilidad estd muy por debajo de la sensibilidad en la punta de Ni para

estas dos zonas de la unién.

La técnica de corrientes inducidas medida mediante la sonda tipo pancake a las dos
frecuencias utilizadas (60 KHz y 480 KHz) muestran una sensibilidad muy baja en la
variacion de relacion de fases, por lo tanto, esta técnica no es recomendable para ser
aplicada en este caso, ademas no es posible utilizarla en las zonas de cordon de
soldadura y ZAT.

La técnica de corrientes inducidas medida mediante la sonda tipo lapiz (6 MHz) es
sensible a los cambios en la relacion de fase medidos en el metal base del acero
inoxidable duplex, debido a su alta sensibilidad es la técnica mas recomendable para

hacer esta medicién.
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» Latécnica de corrientes inducidas medida con la sonda tipo lapiz (6 MHz), es sensible
a la variacion de porcentaje de fases en el corddn de soldadura y zona afectada
térmicamente, debido a su morfologia permite una alta accesibilidad a todas las zonas
por tanto se define como la técnica idonea para realizar las mediciones de variacion de

fase en el acero inoxidable duplex.

» Los elementos de aleacidén que mas influencia tiene sobre las mediciones en las técnicas
no destructivas al hacer las mediciones en el metal base para el acero inoxidable duplex
son el C, N, Mo.

« Los elementos de aleacion que mas influencia tiene sobre las mediciones de variacién
de fases en las técnicas no destructivas al hacer las mediciones en el cordén de soldadura
y la zona afectada térmicamente son el C, Mn y Cr.

De acuerdo a los resultados obtenidos es posible concluir que se logro satisfacer las metas
propuestas al inicio del proyecto, cumpliendo con el estudio del comportamiento en la relacién
de fases mediante los métodos propuestos de potencial termoeléctrico y corrientes inducidas,
ya que fue posible simular la variacion en relacion de fases ferrita- austenita en los porcentajes
establecidos de 40% a 60% al aplicar tratamientos térmicos en la union, determinando también
el contenido ferrita tanto en metal base, cordén de soldadura y zona afectada térmicamente con
la técnica de potencial termoeléctrico, pudiendo llegar a concluir, que es una técnica que puede
medir de manera confiable para hacer las mediciones de la variacion en relacién de fases del
acero inoxidable diplex 2205 en cualquiera de las zonas de una unién soldada. Las puntas
recomendadas para utilizar en metal base son preferentemente la punta de Cu y la Ni las cuales
presentaron la mejor sensibilidad en las mediciones, mientras que para el cordén de soldadura
y la zona afectada térmicamente es recomendable utilizar la punta de Ni ya que es la que
presenta una mayor sensibilidad en estos casos. Por otro lado, la técnica de corrientes inducidas
o corrientes de Eddy de igual manera es una técnica completamente confiable para realizar las
mediciones de variacion de relacion de fases ferrita-austenita en cualquiera de las 3 zonas de la
unién utilizando una sonda tipo lapiz a altas frecuencias, es sensible a dichas mediciones,
mostrando una alta efectividad respecto de las técnicas tradicionales para la medicion de este
porcentaje de fases, aunque la utilizacion de puntas tipo pancake, es poco precisa debido a su
morfologia y su baja sensibilidad no le permite obtener una buena sensibilidad para la deteccion
de variacion de fases. De acuerdo a los resultados también es posible concluir de acuerdo con
la correlacion establecida que las técnicas de potencial termoeléctrico y corrientes inducidas
son técnicas de una alta sensibilidad, asemejandose a los valores obtenidos por los métodos
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tradicionales de Mo y MEB utilizados para la deteccion de fases, mostrando que estas técnicas
no destructivas son aptas para ser utilizadas tanto en campo con el laboratorio con una alta
efectividad y una respuesta relativamente rapida de resultados. Por Gltimo, podemos afirmar el
cumplimiento de la hipotesis establecida de acuerdo con las respuestas del acero inoxidable
duplex al aplicar el tratamiento térmico de solubilizado a las temperaturas entre 1000-1200 °C
ya que los valores de ferrita y asutenita variaron como se esperaba y las técnicas de potencial
termoeléctrico y corrientes inducidas fueron sensibles a dichas variaciones estableciéndose

como técnicas aptas y sensibles con una alta efectividad para la medicion de dichos cambios.

Metas cientificas

e Se modifico la relacion e fases ferita-austenita en las 3 zonas de la union (Metal base,
cordon de soldadura, zona afectada térmicamente) al aplicar los tratamientos térmicos
de solubilizados a los valores de entre 40 y 60 %.

e Se midio la interaccion del flujo de electrones mediante el efecto seebeck con el
contenido de fase ferrita y austenita del acero inoxidable duplex 2205.

e Se midid la interaccion del fenémeno de induccion electromagnética con la relacién de
fases ferrita y austenita del acero inoxidable duplex 2205.

e Se correlacionaron los valores obtenidos de potencial termoeléctrico y corrientes
inducidas estadisticamente para poder ponderar numéricamente la precision de las

técnicas.
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