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RESUMEN

En los ultimos afios se ha incrementado el uso de los aceros inoxidables duplex (AID) para
fabricar diversos componentes de ingenieria para diferentes procesos de produccioén en las
industrias petrolera, nuclear y quimica entre otras. Esto debido a sus excelentes propiedades
mecénicas, tenacidad y resistencia a la corrosion. Desde el punto de vista de la integridad
estructural de componentes, el estudio del comportamiento de las variables de mecanica de
la fractura es de gran interés en el disefio mecanico. En esta investigacion, se estudiaron los
efectos de un tratamiento térmico de envejecimiento a una temperatura de 750 °C, en el
crecimiento de grieta por fatiga y en la tenacidad a la fractura. Ademas de esto, este trabajo
se complemento con el estudio de los efectos del tratamiento térmico en las variables de
velocidad ultrasénica y potencial termoeléctrico. Los resultados experimentales muestran el
efecto del tratamiento de envejecimiento en el crecimiento de grieta por fatiga, encontrando
que el umbral de fisuracion es similar en el metal base y en todos los especimenes tratados
térmicamente. La velocidad de crecimiento de grieta es similar en las probetas envejecidas
en tiempos cortos (0 a 30 minutos), sin embargo, a medida que incrementa el tiempo de
envejecimiento, la velocidad de crecimiento de la grieta aumenta significativamente a partir
del tiempo de 1 hora. En contraste, el efecto de la tenacidad a la fractura (K,;) disminuye
con el tiempo de envejecimiento; incluso en tiempos muy cortos, mostrando la
susceptibilidad de este acero al efecto dafino de la precipitacién de segundas fases. La
velocidad de onda longitudinal, ondas de corte y el potencial termoeléctrico mostraron que
son sensibles a los cambios en el contenido de austenita, ferrita y fase Sigma, los cuales

estan relacionados con cambios las propiedades mecanicas.

Palabras clave: Crecimiento de grietas por fatiga, tenacidad a la fractura, fase Sigma,

tratamiento de envejecimiento.
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ABSTRACT

In recent years, the use of duplex stainless steels (DSS) has increased in the fabrication of
In various engineering components for different production processes in the oil, nuclear and
petrochemical industries. The reason for this is due to its excellent mechanical properties,
toughness, and corrosion resistance. From the structural integrity of components, the study
of the behavior of the fracture mechanics variables is of great interest in mechanical design.
In this research, the effects of an aging heat treatment at a temperature of 750 ° C in the
fatigue crack growth and the fracture toughness were studied. Furthermore, this work was
complemented with the study of the effects of the aging treatment on the ultrasonic velocity
and thermoelectric potential. Experimental results show the effect of aging treatment on
fatigue crack growth, finding that the crack threshold is similar in the base metal and in all
heat-treated specimens. The crack growth rate is similar in the untreated and short time
treatments (0 to 30 minutes) specimens; however, as the aging time increases 1 h, the rate
of crack growth rate increases significantly. In contrast, the effect of the fracture toughness
(Kic) decreases with aging time, even at very short times, showing the susceptibility of the
steel to the harmful effect of the precipitation of second phases. Longitudinal wave
velocity, shear wave and the thermoelectric potential showed that are sensitive to changes
in the content of austenite, ferrite and sigma phase, which are related to changes mechanical

properties.

Keywords: Fatigue crack growth, fracture toughness, sigma phase, aging time.
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El nombre de los aceros inoxidables duplex (AID) proviene de su microestructura, la cual,
consta de cantidades aproximadamente iguales de ferrita (8) y austenita (y). Gracias a esto,
estos aceros cuentan con excelentes propiedades mecénicas y buena resistencia a la
corrosién. En los ultimos afios el uso de los aceros inoxidables duplex se ha incrementado
en diversas aplicaciones tales como industria petroquimica, quimica, naval, nuclear, entre
muchas otras [1]. La evolucidén microestructural de los aceros inoxidables duplex durante el
envejecimiento ha sido estudiada por varios investigadores [2-6], sus estudios muestran que
la ferrita se transforma mediante la reaccion 6 — y + o y que la fase o precipita en las
fronteras de grano de austenita/ferrita y ferrita/ferrita a través de un proceso de nucleacion
heterogénea. La austenita es poco magnética, blanda, muy ddctil y tenaz. La ferrita es
blanda, magnética y duactil [7]. Sin embargo, algunos procesos de fabricacion como la
soldadura, tratamientos térmicos o procesos de conformado de estos aceros los hacen
susceptibles a la precipitacion de segundas fases, entre ellas, la precipitacion de la fase
sigma. La fase sigma es un intermetalico, duro y fragil, no es magnética, tiene una
estructura tetragonal y es termodindmicamente estable, precipita en el rango de
temperaturas de 650 a 900 °C [4, 8]. La rapida formacion de fase sigma disminuye
drasticamente las propiedades de resistencia al impacto y la resistencia a la corrosion de
este acero [9-11]. Es por eso la importancia de la identificacion temprana de esta fase, con
este fin los ensayos no destructivos han adquirido auge en los Gltimos afios a nivel
industrial ya que es una manera rapida y eficaz de detectar defectos en los materiales. Una
de las técnicas mas utilizadas es el ultrasonido donde a partir de mediciones de velocidades

ultrasénicas se pueden calcular las constantes elasticas.

Las constantes elasticas son pardmetros que caracterizan el comportamiento elastico de
un sélido deformable, las méas usadas con frecuencia en ingenieria estructural son el médulo
de Young, el coeficiente de Poisson, mddulo de rigidez, mddulo de compresibilidad, y las
constantes de Lamé. Estas constantes dependen del grado de anisotropia, por lo que
depende de la orientacion cristalografica. La anisotropia de un solido tiende a aumentar
conforme aumenta la cantidad de deformacién plastica. Estos aceros se pueden producir por
deformacion en caliente y en frio, aunque el método de produccién principal son placas
laminadas en caliente [12, 13]. Este proceso deja una textura residual en el material.

Conforme este acero es envejecido, las transformaciones microestructurales afectan la
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textura cristalografica. Ruiz y colaboradores [7] han encontrado que la velocidad de ondas
de corte cambia conforme transcurre el tiempo de envejecimiento. Sin embargo, los
cambios en la velocidad se dan cuando el dafio estd muy avanzado. Recientemente, han
propuesto que el parametro no lineal (B) puede ser usado para varias aplicaciones, una de
las cuales es: la deformacion elastico-plastica del material. La investigacion de Kim y
colaboradores [14], desarrollaron un modelo para cuantificar el parametro de no linealidad
acustica causado por la deformacion elastico-plastica. Ruiz y colaboradores [15] reportan
que es una alternativa para determinar la precipitacion de fase sigma en tiempos cortos de
envejecimiento. El pardmetro no lineal esta relacionado con las constantes elésticas de

Lamé las cuales pueden ser obtenidas mediante mediciones de velocidad ultrasénica.

La presencia de grietas en componentes de maquinas o estructuras puede debilitarlos y
eventualmente generar la falla por fractura. Esto puede ocurrir a niveles de esfuerzo
inferiores al esfuerzo de fluencia del material, en el cual podria esperarse que
ordinariamente ocurra la falla. Es importante analizar y predecir el comportamiento de
cuerpos agrietados bajo diferentes condiciones de carga, de ahi el estudio de Mecanica de
Fractura la cual se aplica en aquellas situaciones donde es dificil evitar la presencia de

grietas para analizar y disefar disminuyendo la posibilidad de fractura [16].

11
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Justificacion

La tenacidad a la fractura y la resistencia al crecimiento de grietas son de gran importancia
en aplicaciones de disefio de componentes que operaran en condiciones extremas, como
intercambiadores y tuberias fabricados de acero inoxidable duplex 2205. La precipitacion
de fase sigma y sus efectos en las propiedades mecénicas de este tipo de aceros ha sido de
gran preocupacion en la industria en los afios recientes por lo que es de gran interés conocer
la capacidad de este acero para contener la propagacion de una grieta y estudiar la
tenacidad a la fractura utilizando especimenes con diferentes cantidades de fase Sigma. La
deteccion de pequefias cantidades de esta fase es de suma importancia desde el punto de
vista de la integridad estructural del componente y los ensayos no destructivos ofrecen una
alternativa para este proposito ya que una deteccion temprana de esta fase permitird
establecer metodologias que puedan ayudar a inspeccionar componentes y predecir la vida
remanente de componentes que estén en servicio, contribuyendo de esta manera a ahorrar

costos y tiempos en reparacion.

12
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Objetivo general

Estudiar el efecto del tratamiento de envejecimiento a una temperatura de 750 °C de un
acero inoxidable duplex 2205 en el crecimiento de grietas por fatiga, la tenacidad a la

fractura y en los pardmetros medibles de las técnicas no destructivas.

Objetivos particulares

O Medir la propagacion del crecimiento de grieta por fatiga en especimenes con
diferentes tiempos de envejecimiento.
O Calcular la tenacidad a la fractura estatica en probetas con diferentes tiempos de

permanencia.

U

Determinar la dureza en los especimenes tratados térmicamente.

U

Caracterizar los especimenes mediante microscopia electronica de barrido para
tratar de relacionar los cambios microestructurales con las variaciones producidas
por el tratamiento térmico en las propiedades mecanicas.

O Determinar mediante ensayos no destructivos la velocidad ultrasonica de onda

longitudinal, velocidad de ondas de corte y potencial termoeléctrico.

Hipotesis

El envejecimiento térmico en el acero inoxidable duplex promueve la precipitacion gradual
de fase sigma por lo que se prevé que diferentes porcentajes de fase sigma disminuiran en
forma significativa en la resistencia en el crecimiento de grietas por fatiga, la tenacidad a la

fractura, mientras que los pardmetros ultrasénicos y el potencial termoeléctrico seran

sensibles a los cambios microestructurales inducidos por el envejecido de AID.

13
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CAPITULO 1I

MARCO TEORICO
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Los aceros inoxidables duplex (AID) son conocidos desde 1930 y se han desarrollado
rdpidamente desde 1980. Los primeros aceros inoxidables fueron desarrollados con un bajo
contenido de carbono, principalmente para aplicaciones donde se requeria de una elevada
resistencia a la corrosion [17]. Estos aceros poseen una elevada resistencia mecanica,
ventaja adicional que hace estas aleaciones altamente recomendables para utilizarse en
aplicaciones que involucren esfuerzos mecénicos intensos expuestos a ambientes corrosivos
que contienen medios quimicos agresivos [8]. Tienen un comportamiento superior a los
aceros estructurales en ambientes corrosivos y su resistencia mecanica es superior [6]. Su
aplicacion es en la industria petroguimica para la produccién y transporte de gas crudo asi

como en aplicaciones en la industria quimica o plantas recicladoras de agua, etc.

En comparacién con los aceros inoxidables austeniticos o aceros inoxidables ferriticos, el
uso de aceros inoxidables duplex ha incrementado debido a sus excelentes propiedades
mecanicas y su resistencia a la corrosion. Por ejemplo, el acero inoxidable austenitico 304,
no es recomendable para aplicaciones en ambientes muy corrosivos debido a que es

altamente susceptible a la corrosion por esfuerzos en presencia de cloruros [18].

Los aceros inoxidables son magnéticos, debido a su alto contenido de ferrita, ademas tienen
mayor conductividad térmica y menor expansion térmica. Son seleccionados por su
resistencia a la corrosion y han ido sustituyendo a las aleaciones austeniticas en muchas
aplicaciones en donde el agrietamiento y corrosién por picadura son preocupantes, tienen
una cantidad considerable de elementos de aleacion con el objetivo de mejorar las
propiedades mecanicas, la resistencia a la corrosion o para controlar la microestructura. Los
principales elementos de aleacion son: cromo, carbono en los ferriticos y martensiticos, el
niquel en los austeniticos y daplex. A todos los aceros inoxidables se les adiciona
manganeso Yy silicio. Otros elementos de aleacion son el molibdeno, niobio, titanio,
aluminio, cobre, tungsteno y nitrégeno para mejorar los procesos de fabricacion, desarrollar
propiedades especiales, realzar la resistencia a la corrosion o cambiar la microestructura.
Algunos elementos indeseables y/o impurezas son encontrados comunmente en los
inoxidables entre los cuales estan el oxigeno, azufre y fésforo. Todos estos elementos e

impurezas afectan de alguna manera la microestructura y propiedades de estos aceros.
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Cromo: El cromo se agrega principalmente para proporcionar resistencia a la corrosion. Es
muy efectivo en ambientes oxidantes como el acido nitrico. Con la adicion de cromo, un
Oxido de estequiometria Cr,O3 se forma en la superficie del acero. La presencia del cromo
incrementa la estabilidad del 6xido puesto que tiene méas afinidad por el oxigeno que el
hierro. En ambientes muy agresivos se requiere una mayor cantidad de cromo. EI cromo es
un promotor de la ferrita, el incremento en su contenido promueve la formacion y retencion
de la ferrita en los inoxidables martensiticos, austeniticos y duplex. En los inoxidables
ferriticos, el cromo es el principal elemento aleante estabilizador de la estructura ferritica.
El cromo también es un elemento clave en la formacion de compuestos intermetalicos,
muchos de los cuales tienden a fragilizar los aceros inoxidables. EI mas comun es la fase
sigma (o), la cual en el sistema Fe-Cr es un compuesto que se forma por debajo de los
850°C [3]. La fase sigma puede estar en todos los aceros inoxidables pero es mas comun en
los aceros con alto contenido de cromo ya sea austenitico, ferritico o duplex. Desde el
punto de vista de las propiedades mecanicas, el cromo proporciona un cierto grado de
refuerzo en la solucidén sélida dado que es un &omo sustitucional en las estructuras ctbica
centrada en el cuerpo y cubica centrada en las caras. Altos contenidos de cromo en los
aceros ferriticos pueden provocar poca tenacidad y ductilidad, particularmente cuando el

carbono y el nitr6geno estan presentes.

Niquel: La funcién principal de este elemento es fomentar la fase austenita que predomina
en los aceros duplex y austeniticos. Mediante la adicion de suficiente niquel, el campo de la
austenita se puede expandir de tal manera que la austenita es estable a temperatura
ambiente. EI niquel no es un formador de carburos y generalmente no promueve la

formacion de compuestos intermetalicos.

Manganeso: En los aceros inoxidables austeniticos, el manganeso normalmente se presenta
en el rango de 1 a 2 % en peso. En los ferriticos y martensiticos contiene cominmente
menos del 1%. EI manganeso es generalmente considerado como un promotor de la
austenita, aunque su efecto es dependiente de la cantidad presente y el nivel de niquel. Este
elemento es muy eficiente en la estabilizacion de la fase austenita a bajas temperaturas para

prevenir la transformacion a martensita [17].
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Silicio: El silicio es agregado principalmente para la desoxidacion durante la fusion en el
rango de 0.3 a 0.6 % en peso. Se ha reportado que mejora la resistencia a la corrosion en
niveles de 4 a 5% [17]. En los aceros ferriticos y martensiticos el silicio es un elemento
promotor de la ferrita, a su vez expande el rango de composicién donde se forma la fase
sigma. El silicio es conocido por formar segregados durante la solidificacion, resultando en
la formacidon de eutécticos de bajo punto de fusion, particularmente con el niquel. Por esta
razén generalmente se mantiene por debajo de 1% en peso.

Molibdeno: EI molibdeno es adicionado para obtener diferentes funciones dependiendo del
grado de acero. Para los ferriticos, austeniticos y diplex el molibdeno es adicionado en
cantidades arriba al 6% o mas en los superausteniticos para mejorar la resistencia a la
corrosion, en particular la corrosion por picadura y hendidura. EI molibdeno es un promotor
de la ferrita, y su presencia promovera la formacion de la ferrita y su retencion en la
microestructura. Debido a que los aceros inoxidables duplex forman precipitados a
temperaturas relativamente bajas, estos no son recomendados para aplicaciones de servicio

en donde se alcanzan temperaturas por arriba de los 280°C [2].

2.1 Reacciones de precipitacion en los AID

La curvatura de la region bifasica de ferrita/austenita en la figura 2.1 indica que un mayor
porcentaje de austenita se formara a expensas de la ferrita a medida que disminuye la
temperatura. Sin embargo, habrd un limite de temperatura debido a la aparicién de fases

indeseables a partir de la ferrita [19].

Estas reacciones de precipitacion son dependientes de la temperatura como se muestra
esquematicamente en la figura 2.2. La mayoria de ellas, tienden a fragilizar a las aleaciones

duplex, afectando su comportamiento.

17



MAESTRIA EN METALURGIA Y CIENCIAS DE LOS MATERIALES

WCR 1992, Creq/ Nigq
05 10 15 20 25 30 35 40

Liquido
/ /
/ L+9o
+
L v y+5
L+y+d

:* Solvus
.+ Ferrita
LS

Temperatura °C

2507 2505 2205 2205 2304
AltoN BajoN

Figura 2.1Region bifésica a elevada temperatura de los aceros inoxidables duplex. La
region punteada muestra las aleaciones duplex comerciales [17].

Debido a su composicion quimica, los AID son altamente propensos a la precipitacion de

fases secundarias, estas son: fase sigma (o) , fase chi (y), alfa prima (a”); carburos del tipo

M-C3 M23Cs Y nitruros del tipo Cr,N en un rango aproximado de 600-1000°C.
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Figura 2.2 Diagrama de precipitacion de fases secundarias en los aceros inoxidables
duplex [17].
Las aleaciones de cromo, molibdeno y tungsteno tienden a acelerar la formacion de las
fases intermetalicas particularmente sigma y chi. Dentro de las fases secundarias, se
destacan significativamente la fase sigma, la austenita secundaria (y") y los nitruros de
cromo [19]. Se ha demostrado que la fase sigma es la fase mas dafiina de todas, afectando
significativamente la tenacidad y resistencia a la corrosién en los aceros inoxidables duplex
[8]. La expansién térmica de aceros duplex es similar a los aceros al carbono y aceros de
baja aleacion. Como resultado, pueden encontrar aplicaciones en recipientes a presion,
donde son unidos con aceros al carbono. Sin embargo, debido a la formacién de
precipitados que ocurren en aceros duplex a una temperatura relativamente baja, su
aplicacion en tratamientos térmicos después de ser soldados es generalmente inapropiada
[19, 20]. La evolucion microestructural de los aceros inoxidables duplex durante el
envejecimiento ha sido estudiada, muestran que la fase sigma precipita en las fronteras de

los granos de ferrita a través de un proceso de nucleacion heterogénea [21].
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2.2 Propiedades mecanicas

Los aceros inoxidables duplex tienen excelentes propiedades mecéanicas, las cuales se listan
en la Tabla 2.1, donde se pueden observar de acuerdo a la norma de clasificacion UNS
(Sistema de Numeracién Unificado).

Tabla 2.1. Propiedades mecanicas de los aceros inoxidables duplex. [13]

Clasificacion oy Cmax €

UNS Nombre comercial|  [MPa] [MPa] [%]
S32003 AL2003 450 655-760 25
S32101 LDX2101 450 650 30
§32304 SAF2304 400 600-820 25
S32205 SAF2205 450 680-880 25
§32250 255 550 760 15
$31260 DP3 485 690 20
S32750 SAF2505 550 800-1000 15
DP-3W 550 800 25

§32760 ZERON100 550 750 25

Elmer y colaboradores [2] realizaron un seguimiento de la fase sigma en tiempo real con
difraccion de rayos X con un sincrotron. La difraccion de rayos X in situ, la realizaron
durante el calentamiento del espécimen, el ciclo de calentamiento consistié de una rampa
de 20°C/s hasta la temperatura de 850°C en la que permanecié durante 30 minutos para
formar una cantidad considerable de fase sigma. La temperatura se elevo a 1000°C y fue
regresada a 850°C con una velocidad lenta de 0.25°C/s determinando la temperatura que
disuelve la fase sigma. A 850°C se dejé en permanencia otros 30 minutos, donde
observaron la reformacion de la fase sigma, después se enfrio la muestra hasta temperatura
ambiente. Durante la permanencia inicial a 850°C, se formé en los primeros 30 minutos
13.4% de fase sigma. La disolucion de la fase sigma se presenta a 985+2.8 °C. La cinética

de formacion de la fase sigma fue significativamente mas lenta después de la disolucién a
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1000°C. Este cambio es relacionado con la homogenizacion que tuvo lugar en el pico de
temperatura, ademéas a la reduccion de sitios preferenciales para la nucleacion de fase
sigma. Como se menciona anteriormente la técnica de ultrasonido es una manera rapida y
eficaz para detectar defectos en los materiales. Un analisis méas descriptivo de esta técnica

se muestra a continuacion.

2.3 Principios basicos de ultrasonido

La inspeccidn ultrasonica es un tipo de ensayo no destructivo. Un método muy antiguo que
utiliza ondas de sonido para determinar defectos. Si una pieza de metal es golpeada con un
martillo, producira ciertas notas audibles, las cuales pueden alterarse en resonancia y tono
por la presencia de imperfecciones internas. Sin embargo, esta técnica de golpear con un
martillo y escuchar el sonido correspondiente es til para detectar s6lo grandes defectos. Un
método mas depurado consiste en utilizar ondas de sonido fuera del intervalo auditivo, con
frecuencias de 1 MHz a 20 MHz (megaciclos por segundo), de aqui el término ultrasonico.
Las ondas ultrasonicas para ensayos no destructivos generalmente las producen
transductores, que son materiales piezoeléctricos, los cuales sufren un cambio en su
dimensién fisica cuando se someten a un campo eléctrico. Esta conversion de energia
eléctrica a energia mecanica se conoce como efecto piezoeléctrico. Si se aplica un campo
eléctrico alterno a un cristal piezoeléctrico, el cristal se expandira durante la primera mitad
del ciclo y se contraera cuando el campo eléctrico se invierta. Al variar la frecuencia del
campo eléctrico alterno, se puede variar la frecuencia de la vibracion mecanica (onda
sonora) producida en el cristal. La inspeccion ultrasonica se utiliza para detectar y localizar
defectos como cavidades de contraccion (rechupes), vacios o fisuras internas, porosidad y
grandes inclusiones no metéalicas, asi como su forma y tamafio. El espesor de pared se
puede medir en recipientes cerrados o en casos en que tal medicion no puede hacerse de
otra manera. Con las mediciones de las caracteristicas de las ondas ultrasénicas reflejadas
por el material, tales como velocidad y atenuacién, podemos caracterizar la composicion
del material, estructura, propiedades elasticas, densidad y hasta su geometria. Finalmente,
un transductor puede escanear a través de una superficie para crear una imagen en dos o

aun en tres dimensiones de la muestra.
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En ultrasonido se involucra la propagacion de ondas, por lo que es necesario entender las
caracteristicas bésicas de la propagacion de ondas y algunas de sus ecuaciones
matematicas.

Una onda es una perturbacion que transmite energia a travées del espacio en una forma que
depende de la posicion y del tiempo. La representacion matematica mas simple es la de una

onda que se propaga en una dimension y esta dada por la expresion:
u(x,t) = Asin(kx — mt) = Asink (x —c,t) (1)
Donde:

u (x,t) = Valor de la perturbacion en el espacio en determinada posicién y tiempo
A = Amplitud de la perturbacion [volts];

o = Frecuencia angular [rad/s];

k = Numero de onda

Co = Velocidad de onda

La frecuencia angular « estd relacionada a la frecuencia f de la onda por la expresion
w=2pf. La frecuencia es el nimero de ondas que pasan por un punto determinado en una
unidad de tiempo (ciclo/segundo o Hertz (Hz). Por ejemplo si por un punto pasan 20 ondas
cada segundo, la frecuencia es 20 Hz. EI nimero de onda k esta relacionado al inverso de la
longitud de onda por k =2r/A. En otras palabras, k es el nimero de ondas contenidas en
una distancia con escala 2zt. El nimero de onda y la frecuencia angular (o la longitud de
onda y frecuencia) estan relacionados a la velocidad a la cual un punto de la onda se mueve

0 propaga a través del espacio por la relacion:

1
—h

o
1
~l=s

)
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Figura 2.3 Diagrama de una onda armonica plana que muestran las definiciones de
longitud de onda y velocidad de fase.

La Figura 2.3 muestra la representacion esquematica de una onda que se propaga en la
direccion positiva x para un valor particular de longitud de onda A ya que k=2n/A,

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

argumento de la funcién seno:

d=kx—o=Kk(x—cyt) (3)

Haciendo un andlisis de la ecuacion (3) se observa que, conforme el tiempo aumenta, x
debe de aumentar una cantidad coAt para mantener una fase constante, es decir para que
todos los puntos de la onda se propaguen a la misma velocidad. Ya que cuando x = CoAt,

dos cosas pueden ocurrir:

a) f(x — cot) una onda que se propague a la derecha, ya que x debe de ser positiva.

b) f(x + cot) una onda que se propague a la izquierda, ya que si x debe de ser negativa.

2.3.1 Cambios de velocidad ultrasénica en materiales con textura cristalina

La velocidad de onda se considera constante en todas las direcciones en un material dado, y
esta suposicion es adecuada para la mayoria de las situaciones. Un material que tiene la
misma velocidad de onda en cualquier direccion se considera que es isotropico con respecto

a la propagacion de onda. Dos excepciones particulares a esta consideracion de isotropia
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ocurren cuando un material es sometido a esfuerzos (efecto acustoelastico) o cuando es
trabajado mecanicamente (fendémeno de birrefringencia). La naturaleza de anisotropia de un
material se desarrolla durante la manufactura, laminado en frio y tratamiento térmico. En
cuanto se refiere al laminado en frio la Figura 2.4 muestra el desarrollo de la anisotropia,
los granos se alargan, asi mismo a través de un numero de fendmenos tales como
dependencia de la velocidad acustica en la direccion, birrefringencia, desviacion entre las
direcciones de fase y de energia, cuasimodos etc., deformando plasticamente al material
produciendo una reorientacion relativa a la direccion del esfuerzo aplicado, textura
cristalogréfica (orientacion preferencial). Esta reorientacion cristalografica, resulta en un
comportamiento anisotrépico del material de tal forma que las propiedades mecénicas
varian dependiendo de la orientacién en la que son medidas. Como se menciond
anteriormente la textura cristalografica afecta la velocidad ultrasénica por el Ilamado
fenomeno de birrefringencia. La birrefringencia significa la refraccion de las ondas
ultrasonicas propagdndose en una direccion dada en dos ondas que tienen velocidades
diferentes y polarizaciones mutuamente ortogonales. De tal forma que la orientacion
preferencial de un espécimen puede ser determinada al medir la diferencia en tiempo de

viaje de las dos ondas de corte para una misma distancia de propagacion.

microestructura Q

sin deformar microestructura deformada
~_ con orientacion preferencial

I
T —,

/\—>

Q direccion de rolado

Figura 2.4 llustracion de la naturaleza anisotropica del material que desarrolla durante la
manufactura.

Albuquerque y colaboradores [22], han estudiado el efecto térmico a 475 °C en un acero

inoxidable duplex (UNSS31803) utilizando mediciones de velocidad de onda ultrasénica y
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se encontrd que la velocidad longitudinal es sensible y podria detectar las transformaciones
de fase por el fenébmeno de descomposicién espinodal el cual consiste en un mecanismo por
medio del cual wunasolucibnde dos o mas componentes puede Ssepararse
en fases diferenciadas de distinta composicion quimica y propiedades fisicas diferentes
[23].

Otra técnica no destructiva realizada en este proyecto es el fendmeno de termoelectricidad
en el cual dos conductores eléctricos de un metal conocido se encuentran unidos por sus
extremos y generan una corriente eléctrica mediante la aplicacion de una diferencia de

temperatura entre sus uniones. Este fendmeno es descrito mas a detalle a continuacion.

2.4 Termoelectricidad

La termoelectricidad se considera como la rama de la termodinamica superpuesta a la
electricidad donde se estudian fendmenos en los que intervienen el calor y la electricidad, el
fendmeno méas conocido es el de electricidad generada por la aplicacion de calor a la unién
de dos materiales diferentes. Si se unen por ambos extremos dos alambres de distinto
material (este circuito se denomina termopar), y una de las uniones se mantiene a una
temperatura superior a la otra, surge una diferencia de potencial que hace fluir una corriente
eléctrica entre las uniones caliente y fria. Este fendmeno fue observado por primera vez en
1821 por el fisico aleman Thomas Seebeck, y se conoce como efecto Seebeck.
Posteriormente se demostré que esta diferencia de potencial proviene en realidad de efectos
diferentes los cuales fueron relacionados al efecto Seebeck mediante: (efecto Peltier y

efecto Thompson) los cuales serdn descritos a continuacion.

2.4.1 El efecto Seebeck

Para explicar el efecto Seebeck considérese una barra conductora de electricidad ilustrada
en la Figura 2.5, con un extremo caliente y otro frio. Los electrones de mayor energia en el
extremo caliente pueden disminuir su energia por difusion hacia el extremo frio. En esta
forma, el extremo frio se carga negativamente, el extremo caliente se carga positivamente

produciendo un voltaje inducido a lo largo de la barra. El voltaje inducido hace que fluya
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una corriente, lo que es igual al voltaje dividido por la resistencia eléctrica de la barra. Se
produce un equilibrio cuando la corriente es igual al flujo de electrones debido a la
diferencia de temperatura y el voltaje inducido es constante. Debe notarse que el voltaje
inducido entre los extremos de la barra depende solamente de las temperaturas de los
extremos. Se producird el mismo voltaje entre los extremos cualquiera que sea la

distribucion de temperaturas.

Para medir el voltaje inducido, se conecta un voltimetro a los extremos de la barra como se
indica en la Figura 2.5. Si los alambres de conexion, 1, son del mismo material que el
espécimen, la diferencia de temperatura inducird el mismo voltaje en los alambres de
conexion y en la barra no habra voltaje entre las terminales del instrumento. Por otra parte,

si los conectores son de otro material, se inducira un voltaje diferente en 1 y se observara el

voltaje neto V, -V, en el medidor. Si aumentamos la diferencia de temperatura T, — T, en

una pequefa cantidad AT, los voltajes inducidos aumentaran en una pequefia cantidad. El
voltaje neto, designado por Vi, cambiard. El régimen de cambio del voltaje con la

temperatura se define como la potencia termoeléctrica Sy de la union 1-0:

av,, dv, dv,
0= GT AT AT
4)

Aunque Sy, recibe el nombre de potencia termoeléctrica de la unién, no es una propiedad de
la unién. Depende solamente de las propiedades S; y Sp de los dos materiales en bruto. La
expresion potencia, aunque inapropiada, se usa corrientemente de todas maneras. El voltaje
inducido térmicamente V1o, denominado potencial de Seebeck, se usa a menudo para medir
temperatura. Una union del termopar se mantiene a una temperatura conocida. El voltaje

V10 s entonces una funcion de la temperatura de la otra unién.
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1 Extremo caliente (T;)
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Figura 2.5 Diagrama esquematico de las mediciones termoeléctricas mas comunes usadas
en la caracterizacion no destructiva.

2.4.2 El efecto de Thomson

Con referencia nuevamente a la barra de la Figura 2.5, con un extremo caliente y otro frio,
los extremos se cargaran y se generara un voltaje a lo largo de la barra. Si pasa corriente
eléctrica convencional por la barra desde el extremo caliente al frio, los electrones fluyen
desde el extremo frio al caliente, ya que va del extremo negativo al positivo de la barra.
Esto aumenta su energia potencial por la absorcion de energia en forma de calor. Si se
invierte el flujo de corriente, los electrones disminuiran sus energias potenciales emitiendo
calor. Esta absorcion o emision de calor debe sumarse a la pérdida de potencia o calor de
Joule IR junto con el flujo de calor debido al gradiente térmico en la barra, para obtener la

produccion y el flujo total de calor. La absorcion o emision de calor recibe el nombre de

efecto Thomson, y la ecuacion (5) define al coeficiente de Thomson p; -Jy y dT /dxson la
densidad de corriente y el gradiente térmico a lo largo de la barra en la Figura 2.6 y dQ /dt

es el calor emitido por unidad de volumen por segundo.
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dQ dT
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Figura 2.6 Esquema del efecto Thomson.

2.4.3 El efecto de Peltier

Un tercer efecto termoeléctrico importante es el efecto de Peltier, ilustrado en la Figura 2.7.

cobre hierro a—cobre
calor se calor se
absorbe emite
p | |
< > | |

Figura 2.7 Esquema del efecto Peltier.

Cuando una corriente eléctrica pasa a través de una union termopar y dependiendo de la

direccion de esta, la union absorbera o emitira calor. El calor de Peltier p,, se define como
el calor reversible emitido en la union por unidad de tiempo por unidad de corriente
eléctrica que fluye de 1 a 2, ilustrado en la ecuacion (6).

dQ

E =M (6)

Por definicion  py, =y
En la discusion del efecto Thomson se dijo que los electrones pueden convertir calor en
energia potencial y viceversa. En general, los electrones pueden transportar calor en las

28



MAESTRIA EN METALURGIA Y CIENCIAS DE LOS MATERIALES

formas de energia térmica y potencial. La proporcion de calor que llevan los electrones
depende de la temperatura, campos eléctricos y del material por el cual fluyen los
electrones y su valor por mol de electrones es diferente para diferentes materiales, y en
consecuencia sus potencias termoeléctricas y coeficientes de Thomson difieren. Cuando los
electrones fluyen del material 1 al material 2 (ver Figura 2.7), cambia la cantidad de calor
que llevan y la diferencia tiene que ser absorbida o liberada, dependiendo de la direccion
del flujo de corriente en la unidn. En consecuencia, el efecto de Peltier es proporcional a la
diferencia en el calor llevado por los electrones de conduccion de los dos materiales. El
calor absoluto de Peltier puede definirse de la misma manera que la potencia termoeléctrica

absoluta, teniendo:

Hio =K —Ho (7)

Ni el efecto de Peltier ni el efecto Seebeck dependen de la naturaleza de la unién entre los
dos materiales. La unién puede ser soldada en diferentes formas o fundida. Los efectos se

deben a los materiales mismos y no a las propiedades de la union.

2.4.4 Potencial termoeléctrico

El potencial termoeléctrico es muy sensible a varias caracteristicas del material que pueden
afectar su medicion. La composicion quimica es una de estas caracteristicas que tienen un
efecto fuerte sobre el potencial termoeléctrico donde la aplicacion basica de esta técnica
dentro del campo de caracterizacion, es la seleccion de materiales [24]. Sin embargo, los
materiales con composiciones quimicas iguales pueden causar cambios en el potencial
termoeléctrico provocados por el proceso de conformado, tratamiento térmico,
endurecimiento, etc., lo cual puede ser explotado dentro del campo de los ensayos no
destructivos. El potencial termoeléctrico, es una propiedad electronica dependiente de la
temperatura del material que puede ser descrita como la entropia de electrones libres en la
aleacion [25]. Varios factores controlan el potencial termoeléctrico, entre ellos: la
concentracion electrénica, la masa efectiva de electrones y la distribucion electronica en
una aleacion. Todos estos factores son influenciados por el contenido de soluto,

deformacion de red, cambios microestructurales, conformado del material y cambios de
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fase dependientes del tiempo. En las aleaciones metalicas el valor y el signo del potencial
termoeléctrico dependen de las caracteristicas electronicas en la vecindad del nivel de
energia de Fermi, el tensor de masa efectiva, la densidad de estados electronicos y los
mecanismos de dispersion dominantes [24]. El potencial termoeléctrico involucra
interesantes fendmenos, algunos de los cuales pueden ser explotados en ensayos no
destructivos y caracterizacion de materiales. La técnica termoeléctrica estd basada en el
efecto Seebeck la cual es comunmente utilizada en termocoples para medir la temperatura
en la union entre dos diferentes conductores. El equipo para medir potencial termoeléctrico
consta de dos electrodos de referencia, uno de ellos es calentado por medios eléctricos hasta
cierta temperatura Tn, mientras que el otro permanece a temperatura ambiente T.. Las

mediciones de potencial termoeléctrico son dadas por la ecuacion (8).

Th Th
V= TL8 ()= Sa(MHT = ] Son (T)T ®)
Donde T es la temperatura, SS y SR denotan el potencial termoeléctrico del espécimen y del
electrodo de referencia, respectivamente. Cualquier cambio en las caracteristicas del
material puede afectar el potencial termoeléctrico Ssg = Ss — Sg, el cual es la diferencia del
potencial termoeléctrico del espécimen con respecto al del electrodo de referencia. En
muchos casos, la dependencia de la temperatura en el potencial puede ser despreciada en el
rango de operacion y entonces puede ser aproximado a V = (T — T¢) Ssr. EXisten varios
factores que pueden afectar las mediciones de potencial termoeléctrico de un espécimen,
los méas importantes son asociadas con el contacto y volumen [26]. El volumen afecta las
mediciones termoeléctricas debido a la cinética de difusion de los electrones a través del
material. El contacto se refiere a como se colocan los electrodos o puntas en el espécimen,

la presion ejercida y la temperatura de los electrodos.

La presencia de grietas en componentes de maquinas o estructuras puede debilitarlos y
eventualmente generar la falla por fractura. Esto puede ocurrir a niveles de esfuerzo
inferiores al esfuerzo de fluencia del material, en el cual podria esperarse que

ordinariamente ocurra la falla, es por ello que este trabajo analiza el efecto que produce la
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precipitacion de fase sigma en la rapidez de propagacion de una grieta y la tenacidad a la

fractura, a continuacion se describen los conceptos basicos de estos temas.

2.5 Crecimiento de grieta

La presencia de una grieta puede reducir significativamente la resistencia de un
componente critico provocando la fractura fragil. La situacion mas comun se presenta como
una pequefia imperfeccion, dentro de la cual se desarrolla una grieta, esta crece hasta
alcanzar su tamafio critico y provoca la fractura fragil.

El crecimiento de grieta puede ser causado por cargas ciclicas, debido a un comportamiento
Ilamado: crecimiento de grietas por fatiga. El anlisis de crecimiento de grietas es obtenido
usando el concepto de factor de intensidad de esfuerzos K, donde la mecénica de la fractura
cuantifica la severidad del efecto de la grieta y K depende de la combinacién de longitud de

grieta, cargas y geometria. El factor de intensidad de esfuerzos puede ser calculado con:

K =Fo+ma (9)
Donde a es la longitud de la grieta, o es el esfuerzo nominal, F es funcién dimensional de la
geometria. Por lo tanto, bajo amplitudes de carga ciclica constante, la dependencia de K en

ay F provoca un acelerado crecimiento en las grietas.

2.5.1 Conceptos bésicos de crecimiento de grieta

Considerar un crecimiento de grieta que incrementa la longitud por una cantidad Aa durante
la aplicacién de un nimero de ciclos AN. La tasa de crecimiento con respecto a los ciclos
puede ser caracterizada con la relacion Aa/AN, o por intervalos pequefios como da/dN
(mm/ciclo). La tasa de crecimiento de grieta por fatiga, es la pendiente sobre un punto de
una curva a en funcion de N. Asumiendo que las cargas aplicadas son ciclicas con valores
constantes de carga Pmax Y Pmin, pOr lo tanto valores constantes de esfuerzo nominal de omax
Y omin. Para el crecimiento de grieta por fatiga es comun el uso del rango y la relacién de

esfuerzos:
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max —Omin Y R =—mn (10)

max

Ac=0c

La variable principal que afecta la tasa de crecimiento de una grieta es el rango del factor
de intensidad de esfuerzos como muestra la ecuacion (11):

AK =FAc+/ra (11)

El valor de F depende solamente de la geometria del espécimen y de la longitud relativa de

grieta (a/W). Si la carga no fuera ciclica, el rango maximo y el minimo de R estaria dado

por:
Kmax = I:Gma\x’\/av Kmin = I:(Smin\/a

K
AK =K. — K . R = (12)

Es importante para especimenes de pruebas de laboratorio, utilizar la expresion alternante
de K en términos de carga aplicada P, ecuacion (13):

AK = AP f(aj (13)

B w

2.5.2 Comportamiento del crecimiento de grietas por fatiga de los materiales

Para un material, el comportamiento del crecimiento de la grieta puede ser descrito por la
relacion entre la tasa de crecimiento de grieta ciclico da/dN y el rango del factor de
intensidad de esfuerzos AK. Los datos de prueba y curva aptos para un material son
mostrados en el grafico log-log en la Figura 2.8. Para los valores intermedios de AK, se
observa una linea recta sobre el rango log-log, para el caso de la Figura 2.5, la ecuacion que
representa esta linea es la siguiente:

da m
N C(AK) (14)
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Donde C es una constante y m es la pendiente sobre el grafico log-log, asumiendo que las
décadas sobre ambas escalas logaritmicas tienen la misma longitud. Esta ecuacion fue
identificada por Paris y fue influenciada en la primera aplicacion de la mecéanica de la

fractura sobre fatiga alrededor de los 60°s [27].
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Figura 2.8 Tasa de crecimiento de grieta, cubriendo un amplio rango de intensidades de
esfuerzos para un acero ddctil de un recipiente a presion [25].

Para tasas de crecimiento bajas, la curva generalmente comienza a inclinarse y se acerca a
una asintdtica vertical denotada como AK, la cual es Ilamada umbral del crecimiento de
grieta por fatiga. Esta cantidad es interpretada como el valor limite méas bajo de AK para el
cual el crecimiento de grieta no ocurre ordinariamente. Para tasas de crecimiento altas, la
curva puede empezar a inclinarse. Esto debido al inestable crecimiento de grieta, que ocurre
justo antes de la falla final del espécimen de prueba. Tal comportamiento puede ocurrir
donde la zona pléastica es pequefia, en tal caso la curva asintética se aproxima a la tenacidad

a la fractura K¢ para el material y espesor de interés.
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El valor de la relacion de esfuerzos R, afecta la tasa de crecimiento. Para un AK dado,
incrementando R, incrementa la tasa de crecimiento y viceversa. Este es mostrado en la

Figura 2.9.
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Figura 2.9 Efecto de la relacién de R, sobre la razon de crecimiento de grieta para un acero
aleado [25].

2.5.3 Prueba de tasa de crecimiento de grieta por fatiga y andlisis de datos

En una prueba tipica, se aplica una carga ciclica de amplitud constante a un espécimen de
prueba. Antes de comenzar la prueba es necesario hacer un pre-agrietamiento. Esto es
realizando un maquinado previo, que consiste en una muesca en el espécimen y despues,
comenzando a agrietar por medio de un ciclo con bajo nivel de esfuerzo. Una vez generada
la pre-grieta, la carga es aplicada al mas alto nivel de esfuerzo para el resto de la prueba. El
progreso de la grieta es registrado en términos del numero de ciclos requeridos para
alcanzar entre diez, veinte o mas valores diferentes de longitud de grieta, estos son del

orden de 1mm de distancia para un espécimen con tamafio W = 50 mm. Los resultados de
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longitud de grieta pueden ser graficados como puntos discretos contra el correspondiente

namero de ciclos como se muestra en la siguiente Figura 2.10.

s /

‘%‘L a,+a; g

o aprom = T J ‘.o'

Sl

'v A A A N NP A W W AR W W WS Wn e

2 -1 Aa

2

: —M/y AN

q .

o da/dN~Aa/AN
N, ciclos

Figura 2.10 Raz6n de crecimiento de grieta para obtener puntos pares adyacentes de a en
funcion de N [27].

Para medir la longitud de la grieta, una aproximacion es por observacion visual, a través de
un microscopio a bajos aumentos (de 20 a 50 X) cuando la grieta alcanza varias longitudes,
las cuales han sido marcadas previamente sobre los especimenes. Existen otros métodos
sofisticados se utilizan para medir la longitud de la grieta, por ejemplo, en el crecimiento de
la grieta, la deflexion del espécimen se incrementa, resultando con ello un decremento en la
rigidez. El cambio de rigidez puede ser medido y usado para calcular la longitud de la
grieta. Otra aproximacion es la de pasar una corriente eléctrica a través del espécimen,
midiendo cambios en el campo de voltaje durante el crecimiento de la grieta, se puede
obtener la longitud de la grieta. Las ondas ultrasonicas pueden ser también reflejadas de la
grieta y usadas para medir este progreso.

Para obtener tasas de crecimiento de longitud de la grieta contra nimero de ciclos, una
aproximacion conveniente es calcular las pendientes entre los puntos de los datos, como lo
muestra la Figura 2.10. Si los datos de los puntos son numerados como 1, 2, 3, 4... |,

entonces la tasa de crecimiento para el segmento final del punto j es:
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a;. —a;
EFORES

El correspondiente AK es calculado del promedio de la longitud de la grieta en el intervalo:

AKJ- =FAc,/na

avg !

AP [y
Asz—f[ agj (16)

BJW | W

Donde:

avg 2 W 2W

17)

Este procedimiento es valido solamente si la longitud de la grieta es medida en intervalos
equivalentemente pequefios. De lo contrario, la tasa de crecimiento y K pueden diferir
mucho entre observaciones adyacentes. La norma ASTM E647 establece los criterios

experimentales para llevar a cabo la prueba de crecimiento de grieta por fatiga [28].

La iniciacion de grieta por fatiga en aceros inoxidables duplex (AID) dependen de la
orientacion, fuerza inherente, ya que determinan la evolucion del dafio a la fatiga. La
evolucion del dafio por fatiga en AID se complica cuando el material es envejecido a altas
temperaturas y la diferencia en las propiedades mecanicas se vuelve mas pronunciada [29].
Stolarz y colaboradores [30] estudiaron sobre caracteristicas especificas en una aleacion de
doble fase a la deformacion ciclica y encontraron que los sitios de iniciacion de la grieta
(fase fragil, ductil e interfaces), en el modo de dafio ciclico, la vida a la fatiga depende de
parametros morfologicos en la microestructura ademas de la diferencia en las propiedades
mecénicas de las fases constitutivas. Marinelli y colaboradores [31] observaron la
propagacion de las grietas para los AID fragilizados y encuentran que existe una buena
correlacion entre la propagacion de grietas experimentalmente y las obtenidas por
simulacion. Algunos autores [15, 32] han informado que la tasa de propagacion de la grieta
esta fuertemente influenciada por la mala orientacion de la grieta y la direccion de
deslizamiento entre los granos. Krupp y colaboradores [33] propusieron un modelo capaz
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de describir el efecto de diferentes barreras microestructurales contra la propagacion de

grietas por un mecanismo orientado a la forma.

2.6 Mecanica de la fractura

El campo de mecénica de la fractura se enfoca en prevenir la fractura. Es una disciplina
relativamente de joven menos de 50 afios de existencia. Aunque el concepto de fractura
fragil no es nuevo, este problema se ha conocido desde la antigliedad y los disefiadores
evitaban este problema al hacer que la estructura estuviera en compresién como en el caso
de los arcos romanos en puentes. Cuando en el siglo XIX se introdujo el hierro maleable, se
permitié un avance considerable en las industrias de puentes y ferrocarriles [16]. Esto dio
auge como consecuencia un nuevo comportamiento de falla, la falla por fatiga. La teoria de
la época decia que las fallas que se presentaron se debian a la accion de esfuerzos ciclicos
que cambiaban la naturaleza fibrosa del hierro para transformarlo en una forma cristalina
fragil. Fue Rankine el primero en discutir las fallas por fatiga ya que desecho la teoria de
recristalizacion y afirmé que pequefias grietas se generaban en la superficie y parecia que
ellas penetraban gradualmente hacia el centro del componente. Esta descripcidn es

caracteristica de las grietas por fatiga en ejes rotatorios de maquinarias.

La mecénica de fractura relaciona el tamafio, forma de una grieta y las fuerzas o cargas que
conducen a la fractura de un componente de forma y dimensiones definidas. Para esto, se
apoya en el calculo de la distribucion de esfuerzos, deformaciones, desplazamientos
alrededor de una grieta. Existen varias metodologias de analisis de componentes agrietados,
dependiendo de la extension de la deformacion plastica que precede a la fractura. De
acuerdo con la extension de la deformacién plastica, las categorias de la fractura son:

* Fractura lineal elastica: cuando la extension de la zona plastica esta confinada a
una pequefia region frente a la punta de la grieta y la deformacion del resto del cuerpo es
elastica.

 Fractura elasto plastica: la zona plastica se extiende en el total remanente del
ancho de la pieza, pero permaneciendo como una region relativamente estrecha alrededor

del plano de la grieta.
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+ Colapso plastico: la fractura es precedida de deformacion plastica y es

generalizada.

La mecanica de fractura considera que el proceso de fractura inicia con una grieta que se
propaga hasta la separacion final o fragmentacion de la pieza. Si durante la propagacion de
la grieta, eésta puede detenerse al disminuir o desaparecer los esfuerzos, se dice que la
propagacion es estable y si la grieta se propaga de manera rapida, autoacelerada y es
practicamente imposible de detener, entonces la propagacion es inestable. La mecanica de

fractura también separa la fractura en funcion de su dependencia del tiempo.
De acuerdo con esto, la fractura se clasifica en:

 Fractura estatica: es la fractura bajo una sola aplicacion de carga, relativamente
independiente del tiempo y con una rapidez de propagacion muy grande en condiciones de
inestabilidad. Estos tipos de fractura incluyen la fractura fragil, la ruptura ductil y el
colapso plastico.

* Fractura retardada o propagacion de grietas: se presenta cuando la propagacion
de las grietas trascurre a través del tiempo o por la accion de cargas repetitivas o
fluctuantes. Es de caracter estable e incluye a la fatiga, la propagacién por termofluencia y
al agrietamiento por corrosion y esfuerzos. La Figura 2.11 muestra esquematicamente los

tres tipos de fractura que se pueden presentar bajo la accién de cargas o esfuerzos.

ZONA PLASTICA ZONA PLASTICA DEFORMACION
, .
a a a
W W W
LINEAL- ELASTICO ELASTO- PLASTICO TOTAL PLASTICIDAD

Figura 2.11 Tipo de fractura de acuerdo a la extensidn de la zona plastica.
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Existen dos enfoques en la mecéanica de la fractura elastico-lineal (MFEL), el enfoque de
energia y el enfoque de concentracion de esfuerzos. La Figura 2.12 (a) muestra el modo de

apertura (modo I) cominmente adoptado en mecanica de la fractura.
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Figura 2.12 a) modo de deformacidon por apertura, b) esquema de un elemento diferencial y
los esfuerzos presentes a una distancia r de la raiz de la grieta.

El enfoque de distribucion de esfuerzos con el modo de deformacién por apertura en una
region al frente de la raiz de la grieta se muestra en la Figura 2.12 (b) y tiene una forma

funcional ecuacién (18).

G, = Ky cosg[l—singsinﬁ}
* J2nr 2 2 2

K i .
G, =—— cosg 1+sm93|n§ (18)
2 2 2

y N2nr

K, .0 _0_ 30
T, = SII’]—COS—COS?

o= Jant

Donde K, es el factor de intensidad de esfuerzos en el modo | y depende de la geometria del
especimen, o,, o, son los esfuerzos en la direccion x y y respectivamente, t, es el esfuerzo
de corte. Cada componente de esfuerzo es proporcional a una constante K. Si esta es

conocida, entonces la distribucién total de los esfuerzos en la raiz de la grieta puede ser

calculada con las ecuaciones (18). K, caracteriza completamente las condiciones de la raiz

de la grieta en un material linealmente elastico.
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Si asumimos que un material falla localmente con unas combinaciones de esfuerzo y
deformacion, entonces podriamos decir que la fractura debera ocurrir en una intensidad de

factores critica K. Por lo tanto la falla, ocurre cuando K; = K¢, esta es la ley de fractura

fragil y es equivalente al requerimiento de que:

K K

Ic (19)

| enfractura —

Donde, K. es una medida de la resistencia del material a la fractura, la cual es una

propiedad del material. Las cantidades opuestas por el signo igual en la ecuacion (19)

representan fundamentalmente dos cantidades diferentes ya que K, depende de la geometria

del espécimen, por eso es conocido como factor geométrico de intensidad de esfuerzo, el
cual puede determinarse mediante diferentes técnicas entre ellas tenemos métodos
analiticos, métodos numéricos y métodos experimentales. Experimentalmente se ha
encontrado que la tenacidad a la fractura varia con el espesor del espécimen de prueba,
teniendo su minimo valor precisamente en condiciones de deformacion plana, como se
muestra en la Figura 2.13. Aunque no se sabe con exactitud la causa de esto, es posible que
que se deba al menor tamafio de la zona plastica y la mayor constriccion plastica en
deformacion plana, que hacen que la energia global consumida en el proceso de fractura y

por lo tanto la tenacidad a la fractura, sean menores que en esfuerzo plano.
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Figura 2.13 Variacion de K. con respecto al espesor.

40



MAESTRIA EN METALURGIA Y CIENCIAS DE LOS MATERIALES

2.6.1 Determinacion experimental de la tenacidad a la fractura K¢

De acuerdo a la norma ASTM E399 se recomiendan cinco tipos de especimenes para la

determinacion de K., el tamafio y la forma de estas muestras han sido seleccionados en

base a las necesidades establecidas para las pruebas de fractura y la disponibilidad de
calibraciones precisas geométricas del factor de intensidad de esfuerzos. Para todas las
geometrias de los especimenes, la punta de la grieta debe estar cerca del centro de la
muestra por el requisito de que 0.45 <a/W < 0.55.
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Figura 2.14 Probeta estandarizada por la norma ASTM E399 [34].

En esta investigacion se utilizaron especimenes con geometria de tension compacta, ver
Figura 2.14 con una relacion de ancho/espesor (W/B) de 4, aunque ahora se permite una
gama de valores de acuerdo a 2 < W/B < 4. Para esta geometria, el factor de intensidad de

esfuerzos esta dado por la ecuacion

Kg=—2 .f| & 20
Q BW Y2 (Wj (20)
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El procedimiento para la realizar la prueba es sencillo, y la instrumentacion requerida esta
ampliamente disponible. Solo dos parametros se registran en esta prueba: la carga remota
aplicada (P), y el desplazamiento de la boca de la grieta (6), medido con un extensometro
de clip. El registro de desplazamiento—carga se vera como una de las tres curvas mostradas
en la Figura 2.15. De los graficos generados, se obtienen dos valores fundamentales: P, y
P.ax- EN todos los casos, Pq es el valor de carga sustituido en la férmula apropiada por
encima de K; ¥ P, es la carga maxima o la carga de falla. Todas las muestras deben
fallar por completo con el fin de ser considerados en los célculos. Cada una de las tres
curvas representa un mecanismo diferente de falla, y en consecuencia, la carga critica

correspondiente a la falla, P, se determina de manera diferente.

0 0 Desplazamiento, v

Figura 2.15 Determinacion de Pq de cada uno de los tres principales desplazamiento de
carga [16].
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En el caso de un comportamiento de tipo I, la desviacion gradual de la falta de linealidad
precedente indica un periodo de crecimiento estable de la grieta. Si se asume que es
deseable limitar la extension del crecimiento estable de la grieta, Aa, a un valor menor que

el radio de la zona pléstica.

En el caso de Tipo Il, hay un ligero descenso que precede a la carga méaxima, esto indica un
repentino pero breve periodo de extension rapida de la grieta que precede a la falla total.
Esta condicion, conocida como pop-in, corresponde al limite inferior de resistencia a la

falla de material, y en este caso, P, se toma como la carga en el instante del pop-in.

Finalmente, las fallas del tipo 111 son aquellas en las cuales la falla continua propagandose a

través del ligamento restante del espécimen y por lo tanto P, = P, ... Para todos los tipos de

curva de carga-desplazamiento, el estandar 399E requiere que Pnax Sea mayor al 10 % del

valor de P, como se define para cada uno de los tipos de error. Esta restriccion asegura que
P definida para cada tipo de falla sea un valor representativo de la carga en el instante del

inicio de la fractura [35].

K 2
Bmin = 2'5(_QJ (22)
(e}
y
Yy que
K 2
a,. = 2.5{—‘9] (23)
Oy

Si cumple este requisito, entonces Kq = K y un resultado puede ser reportado.

Los valores de K,c para metales de ingenieria estdn en el rango de 20 a 200 MPa,
incrementando la resistencia de algunos metales, para el caso de los polimeros los valores
de K,c estan en el intervalo de 1 a 5 MPa. En el caso de materiales compuestos de matriz
polimérica y reforzados con fibras largas, se pueden alcanzar altos valores de la tenacidad a

la fractura debido a que las fibras obstaculizan el crecimiento de las grietas. Los materiales
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ceramicos tienen también bajos niveles de K¢, tipicamente en el rango de 1 a 5 MPa. Este

comportamiento es de esperarse por la poca ductilidad de estos materiales.

Ruiz y colaboradores [7], llevaron a cabo mediciones ultrasénicas lineales y no lineales,
ademéas de realizar pruebas destructivas y microscopia electrénica de barrido con el
proposito de evaluar el tratamiento de envejecimiento de especimenes de acero inoxidable
duplex 2205, se observo que cuando el acero es sometido a altas temperaturas de 650 °C,
700 °C y 900 °C se presenta una transformacién de fase y se da la precipitacion de fases
secundarias a traves de la reaccion 8 — y + o (la ferrita se transforma en austenita
secundaria y fase sigma) lo cual reduce drasticamente las propiedades de impacto de este
acero, Se encontr6 que el parametro no lineal es mas sensible al dafio térmico en tiempos de

permanencia cortos en comparacién con la velocidad ultrasénica y la atenuacion.

Johan y colaboradores [36], analizaron las delaminaciones de las superficies de fractura,
Ilamadas divisiones. Es un fendmeno importante que se produce a temperaturas inferiores a
cero, en aceros inoxidables duplex laminados en caliente, observaron el comportamiento en
la tenacidad a la fractura y como afectan la microestructura del fendmeno de division, su
enfoque fue probar en barras con muescas curva, SE (B), con espesores de 50, 30 y 10 mm.
Los valores de K,c indican que el espesor de la muestra no influye en la resistencia a la
fractura de iniciacion como se muestran en la Figura 2.16. Las divisiones se comportan
practicamente constantes a la tenacidad a la fractura independientemente del espesor de la

probeta.
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Figura 2.16 Iniciacion de la resistencia a la fractura de la placa de 50, 30 y 10 mm del
acero inoxidable duplex 2205 [36].

Chen y colaboradores [3] determinaron el efecto de tenacidad en el envejecimiento a altas
temperaturas sobre la evolucion microestructural en el acero inoxidable diplex 2205. Ellos
calculan la resistencia al impacto Charpy a temperatura ambiente usando tres muestras para
cada combinacién de tiempo de envejecimiento y temperatura. Los resultados se presentan
en la Figura 2.17, donde se observa que la tenacidad disminuye con el tiempo de
tratamiento térmico. En el caso de envejecimiento a 900 y 875 ° C, existe una caida dréstica
en la tenacidad que se produce después de que el tiempo de envejecimiento es de s6lo 5
min. Sin embargo, la disminucion de la tenacidad en la etapa inicial es mas lenta en el caso
de envejecimiento a 650 ° C. El grave deterioro de la tenacidad para el acero envejecido a
temperaturas mas altas es debido a la formacion de fase o que es conocida por su efecto
perjudicial en la tenacidad. EI mecanismo de deformacién plastica en metales esta
intimamente relacionado con su microestructura, particularmente con la estructura de

dislocaciones durante el endurecimiento por fatiga [3].
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Figura 2.17 Efecto del tratamiento de envejecimiento con respecto a la energia absorbida
de impacto (ensayo Charpy V) de un acero inoxidable diplex 2205 a diferentes
temperaturas isotérmicas [3].

Rubio y colaboradores [37], examinaron el efecto laser shock peening (LSP) sobre el
comportamiento en la fatiga en especimenes de acero inoxidable ddplex 2205. Los
pardmetros del proceso tales como la densidad de pulsos son variados y demuestran que la
elaboracion por el LSP es una técnica de tratamiento de superficie eficaz para mejorar las
propiedades de fatiga del acero inoxidable diplex 2205 en la tasa de crecimiento de grietas

por fatiga, tenacidad a la fractura, micro-dureza y esfuerzos residuales.
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CAPITULO HI

DESARROLLO EXPERIMENTAL
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En este capitulo se describen los diferentes experimentos realizados en esta tesis. La Figura

3.1 los muestra:

Determinacion de la composicion quimica del (AID)

|

Preparacion y maquinado de probetas de: tension y tension compactas

-

Tratamientos térmicos de envejecimiento a 750 °C

!

Caracterizacion microestructural

U

Medicion de velocidad ultrasonica, potencial termoeléctrico

Ensayos de tension

-

Ensayos de microdureza y dureza

-

[ Ensayos de crecimiento de grieta por fatiga ]

-

Ensayos de tenacidad a la fractura

Figura 3.1 Diagrama de flujo del desarrollo experimental del proyecto.
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3.1 Determinacion de la composicion quimica del acero inoxidable duplex
2205

El andlisis quimico para determinar la composicion quimica del acero inoxidable duplex
2205 fue realizado por la compafila METALTEST, el reporte de los resultados se muestra
en la Tabla 3.1.

Tabla 3.1. Porcentaje en peso de los principales elementos de aleacion del acero inoxidable
duplex 2205.

Composicion quimica [% en peso]
C Cr Ni Mo Fe \Y W Co Mn
0.02 225 5.8 3.1 66.01 | 0.159 | 0.02 | 0.055 1.5

3.2 Preparacion y maquinado de probetas

Se maquinaron especimenes de tension de acuerdo a la norma ASTM E8 [38] para las
pruebas de tension (ver Figura 3.2) y especimenes de tension compacto bajo la norma
ASTM E399 para las pruebas de crecimiento de grieta y tenacidad a la fractura (ver Figura

3.3), para la realizacion de ambos ensayos.

Figura 3.2. Probeta de tension bajo la norma ASTM ES8.

Tabla 3.2. Especificaciones de la norma ASTM E8 para la fabricacion de probetas
redondas de especimenes con espesores pequefios

Nomenclatura de Dimension Dimensiones (mm)
G- Longitud calibrada 16.256+0.127
D- Diametro 4+0.0762
R- Radio de filete, minimo 3.97
A- Longitud de la seccidn reducida, minimo 31.75
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Figura 3.3. Dimensiones de la probeta para determinar el crecimiento de grieta y la

tenacidad a la fractura

3.3 Tratamiento de envejecimiento

Para los especimenes maquinados antes mencionados se llevé a cabo el tratamiento térmico

de envejecido a 750°C (ver Figura 3.4) en intervalos de tiempo de permanencia de 5, 15,

30, 60, 360 y 1440 minutos respectivamente. Los especimenes fueron enfriados

rapidamente en agua a temperatura ambiente. El proposito de estos tratamientos es el de

obtener diferentes cantidades de fase Sigma en funcion del tiempo de envejecimiento para

poder observar los cambios en microestructura y en las propiedades mecéanicas del acero

inoxidable duplex 2205.
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Figura 3.4 Diagrama esquematico del proceso de envejecido

3.4 Caracterizacion microestructural

Las especimenes tratados térmicamente fueron cortados en forma rectangular y se
analizaron en el microscopio electronico de barrido (MEB) para cada tiempo de
permanenecia del tratamiento, estos se desbastaron con lijas de carburo de silicio desde el
numero 80 hasta el 1200; posteriormente se realiz6 un electropulido con una solucion de
10mL de acido perclérico y 90 mL de etanol durante 2 minutos a 12 V. Para revelar la
microestructura se realizé un electroataque con una solucion de 25g de hidroxido de potasio

en 50 mL de agua destilada durante 10 segundos a 3V.

3.5 Mediciones de velocidad ultrasonica longitudinal

La velocidad ultrasonica longitudinal se midié utilizando un transductor de ondas
longitudinales con frecuencia nominal de 5 MHz. EIl pulso ultrasénico se transmite de la
muestra al transductor y al recibir la vibracion, este produce un pulso eléctrico que es
registrado por el pulsador/receptor el cual estd conectado al osciloscopio para desplegar la
sefial en la pantalla. Para determinar la velocidad se utilizo la técnica de cruce en cero que
consiste en medir el tiempo de arribo de cada sefial como se muestra en la Figura 3.5. La
Figura 3.6 muestra dos ecos consecutivos de la pared posterior de un espécimen. La
velocidad de la onda se calcula midiendo la diferencia en tiempo entre los puntos P; y P, lo

cual es conocido como el tiempo de vuelo At.
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[ Osciloscopio ]

Sefial RF Disparo

Senal emitida

= Pulsador/Receptor
Senal recibida

Transductor — W Acoplante

:Z Onda emitida % % Onda reflejada «— Espécimen

Figura 3.5 Arreglo experimental de ultrasonido pulso-eco para las mediciones de velocidad
longitudinal.

La velocidad ultrasonica longitudinal cq es calculada con la ecuacion siguiente.

2d

C, =
47 At

Donde, cq4 representa la velocidad longitudinal, d es el espesor de la placa, At es tiempo que
tarda la onda en recorrer el espesor de la placa dos veces; este tiempo se mide en la pantalla

del osciloscopio como se puede observar en la Figura 3.6.
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Figura 3.6 Cruces positivos en cero para la medicion del tiempo.

3.6 Mediciones de velocidad ultrasénica con ondas de corte

Para las mediciones de velocidad ultrasonica se utilizo un transductor de ondas de corte de
5 MHz de incidencia normal, el cual fue montado en el espécimen y excitado por un
pulsador marca Panametrics 5073PR. La sefial ultrasonica fue digitalizada y promediada en
un osciloscopio. Para determinar el tiempo que la onda tarda en recorrer el espesor del
material se mide el tiempo de viaje de la onda de corte a través de los ecos consecutivos de
la superficie inferior del espécimen, se realizaron cinco mediciones para cada tiempo de
permanencia y para los dos modos de polarizacion. El arreglo experimental se muestra en la
Figura 3.7, la velocidad de ondas de corte se midi6 en el modo de propagacion rapido en la
direccién del espesor d con la polarizacion a través de la longitud I, la cual es la direccion
de laminacién. EI modo de propagacion lento, en la direccion del espesor d con
polarizacion en la direccion del ancho w la cual es perpendicular a la direccion de

laminacion. La velocidad de ondas de corte se determina por la formula:

]

At @)

Cs
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Donde, cs representa la velocidad de corte, d es el espesor de la placa, At es tiempo que
tarda la onda en recorrer el espesor de la placa dos veces; este tiempo se mide en la pantalla

del osciloscopio.

PULSADOR/
RECEPTOR

OSCILOSCOPIO

disparo

i

sefial hacia el osciloscopio
-l

.
-

w 7_ @(__).

—_—>
f direccion de {}

d . —_ direccion de propagacion
propagacion de

L la onda :

direccion de propagacion de
la onda

Figura 3.7 Diagrama esquematico de la técnica de contacto pulso-eco para las mediciones
de la velocidad de corte ultrasénica.

3.7 Mediciones de potencial termoeléctrico

Las mediciones de potencial termoeléctrico (PTE) se realizaron en el equipo marca ATS-
6044T. La Figura 3.8 muestra el diagrama esquematico de las mediciones termoeléctricas,
uno de los electrodos de referencia es calentado por medios eléctricos hasta una
temperatura de 260°C mientras el otro electrodo estd a temperatura ambiente; en este caso
se utilizd un electrodo con punta de oro para las mediciones. Los electrodos son colocados

en el espécimen que se desbasté para tener un mejor contacto para cerrar el circuito y asi

54



MAESTRIA EN METALURGIA Y CIENCIAS DE LOS MATERIALES

obtener la sefial. La medicidn se realiz6 primeramente colocando la punta fria en el
espécimen y posteriormente la punta fria con un tiempo de medicion aproximado de 2
segundos, tiempo suficiente para mostrar el microvoltaje generado en la pantalla del equipo
sin variaciones, se obtuvieron 40 mediciones de cada espécimen , se promediaron Yy
después se hizo un ajuste por medio de una regresion lineal con materiales de potenciales
termoeléctricos conocidos como alumel y cromel entre los cuales se encuentran los
potenciales de este material. En la figura 3.9 se muestra la gréfica del ajuste lineal de
calibracion del equipo obteniendo la siguiente ecuacién para calcular el potencial
termoeléctrico PTE = —0.0672uV + 2.0052, donde pV es el promedio de 40 mediciones de

micro-voltaje realizadas y PTE es el potencial termoeléctrico.

Lf

electrodos de

/ referencia \

=

V

puntafria puntacaliente

Figura 3.8 Diagrama esquematico de las mediciones de potencial termoeléctrico.
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Figura 3.9 Ajuste lineal de calibracién del equipo para determinar la ecuacién que se
utilizé para obtener el PTE.

3.8 Ensayos de tension

Este ensayo nos permite conocer las caracteristicas de un material cuando se somete a
esfuerzos de traccion. El objetivo es determinar la resistencia a la rotura y las principales
propiedades mecanicas del material que es posible apreciar en el diagrama carga-
deformacion tales como: limite elastico, punto de fluencia, limite de fluencia y punto de
fractura. Se realizé utilizando probetas de acuerdo a la norma ASTM E8 [38] en una
maquina universal Zwick/ Roell Z100. La velocidad de desplazamiento utilizada fue de

Imm/min.

3.9 Ensayos de microdureza y dureza

El ensayo de microdureza se realizo utilizando un microdurometro Vickers, aplicando una

carga de 20 g, para estas mediciones se desbastaron los especimenes y se atacaron con el
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objetivo de hacer las indentaciones en cada una de las fases presentes en el acero. Para el
ensayo de dureza se utilizdé un durémetro Rockwell C [HRC], las muestras se desbastaron y
para cada pieza se realizaron 10 indentaciones a partir de las cuales se obtuvo un valor

promedio.

3.10 Ensayos de crecimiento de grieta

La prueba de crecimiento de grieta se realizd como lo indica la norma ASTM E647. Esta
describe cdmo determinar la tasa de crecimiento de grieta da/dN como una funcion del
rango del factor de intensidad de esfuerzo AK. Este ensayo se llevé a cabo en una maquina
servo-hidraulica MTS810 a temperatura ambiente como se muestra en la Figura 3.10. La
razon de carga R = Ppin/ Pmax Se mantuvo en R = 0.1. La carga maxima aplicada fue 19kN
utilizando una funcion sinusoidal a una frecuencia de 20 Hz. La longitud final de la grieta
se determiné por el método de la complianza y fue verificada utilizando una camara digital
de una resolucion 1624x1236 pixeles (ver Fig. 3.10 a-c). La longitud de la grieta que se
genero fue de 27 mm aproximadamente, el niamero de ciclos se registr6 cada vez que la
grieta tenia un incremento 0.5 mm de longitud. Una vez obtenidos los datos de niumero de
ciclos N y la longitud de la grieta a se utilizaron las ecuaciones (15) y (16) para determinar
la tasa de crecimiento de grieta y el rango del factor de intensidad de esfuerzos.
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a, longitud de la
grieta

Figura 3.10 Equipo utilizado para realizar el crecimiento de grieta por fatiga, a-b) arreglo
experimental y c) longitud de la grieta vista de cerca.

3.11 Prueba de tenacidad a la fractura

La prueba de tenacidad a la fractura se realiz6 como lo indica la norma ASTM E399 [22].
Esta prueba consiste en aplicar una carga monotonica hasta la fractura a un espécimen que
contiene una grieta preexistente. Para realizar esta prueba se utilizé6 una maquina servo-
hidraulica MTS810 con probetas de tension compactas. En el desarrollo de la prueba, se
generaron dos bases de datos, una de la carga y la otra del desplazamiento del piston de la
maquina MTS810. Posteriormente estos datos se graficaron (Carga vs. Desplazamiento),
una vez obtenida se determind una carga Pq. Esta se obtuvo de la interseccion de una linea
recta con pendiente disminuida en un 5%, en relacion a la pendiente de la recta de la gréafica
Carga vs. Desplazamiento, como se muestra en la Figura 2.11. Una vez que se obtuvo esta

carga, se aplico la ecuacién (25) para determinar la tenacidad a la fractura (Kic).

P
K = —B\/QW' f (v%j (25)
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Donde f [V%) para este tipo de espécimen fue:

a

2+— 2 3 4
f(Wi):—W3{0.886+4.64(V%j—13.62(v%j +14.72(Vivj —5.6(\/%) } (26)
=
W

B es el espesor de la probeta, W es el ancho y a es la longitud de la grieta preexistente antes

de realizar la prueba.
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CAPITULO IV
ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS
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En este capitulo se presentan los resultados experimentales obtenidos de la caracterizacion
microestructural, mediciones de velocidad ultrasonica de ondas longitudinales, mediciones
de velocidad ultrasonica de ondas de corte, mediciones de potencial termoeléctrico,
caracterizacion del comportamiento mecanico mediante: ensayo de tension, mediciones de
dureza, mediciones de crecimiento de grieta por fatiga y mediciones de tenacidad a la
fractura del acero inoxidable envejecido térmicamente. Se discuten las relaciones existentes
entre los resultados de técnicas no destructivas y pruebas mecanicas. Finalmente se
discuten los cambios microestructurales que ocurren en el acero inoxidable con los

diferentes tiempos de envejecimiento.

4.1 Caracterizacion microestructural

Cuando el acero inoxidable 2205 es sometido a altas temperaturas del rango de 650 °C a
900 °C se somete a la precipitacion de fases secundarias entre ellas fase Chi y fase Sigma
[4, 8]. En la Figura 4.1 (a) se muestra la metalografia obtenida mediante microscopia
electronica de barrido del material base, se observan cantidades similares de
aproximadamente 52% de ferrita y 48% de austenita, granos de austenita alargados (color
claro) en una matriz ferrita (color gris). El efecto del tratamiento térmico en diferentes
tiempos se muestra en la secuencia de Figuras 4.1 (b), 53% de austenita y 47% de ferrita
hasta 4.1 (c) 54% de austenita con 46% de ferrita aproximadamente, se puede ver en las
Figuras antes mencionadas la relacion que existe entre ellas en morfologia y contenido
inicial de fase ferrita y austenita. Se ha reportado que conforme el tiempo de permanencia
aumenta, la fase y precipita en los limites de grano ferrita/ferrita antes de la precipitacion de
la fase o, la cual se produce preferentemente en la interface ferrita/austenita y en los limites
de granos de ferrita/ferrita [4, 39]. En las Figuras 4.1f - 4.1g se observan la presencia de lo
que pudieran ser estas fases de acuerdo a los porcentajes en peso reportados en la literatura
24% Cr, 10.6% Mo y 4.6% Ni para la fase Chi y para la fase Sigma 29% Cr, 6.8% Mo y
5.6% Ni [39, 40]. Un analisis microestructural a mayor magnificacion se observa en la
Figura 4.2, donde se puede observar que en tiempos cortos de exposicion no existe un
cambio significativo en sus contenidos de austenita-ferrita, en cuanto a la Figura 4.2 (f) y
(g) muestra la formacion de las fronteras de grano en la ferrita y la precipitacion gradual de

fase Chi y Sigma presentandose en los tiempos mas largos de permanencia.
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Figura 4.1 Micrografias de microscopia electrénica de barrido (MEB) a 500X del acero
inoxidable duplex: a) metal base y envejecido térmicamente a 750 °C por: b) 5, ¢) 15 y d)
30 minutos, €) 1, f) 6 y g) 24 horas
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Figura 4.2 Microscopia electrénica de barrido (MEB) a 2500X del acero inoxidable duplex
a) metal base, b) 5 minutos, ¢) 15 minutos, d) 30 minutos €) 1 hora y f) 6 horas y g) 24
horas de envejecido a 750°C.
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Dentro de los resultados de microscopia electrénica de barrido en la Figura 4.3 (a) muestra
la metalografia del material tratado térmicamente a 24 h y la Figura 4.3 (b) presenta el
mapeo con todos los elementos correspondientes, el cual presenta la precipitacion de fases
Chi y Sigma. Como se ha mencionado anteriormente la fase ¢ es un intermetalico, su
composicion se basa en el sistema Fe-Cr, tiene una estructura cristalografica tetragonal y es
termodindmicamente estable. En contraste con la fase sigma, la precipitacion de la fase y se
basa en el sistema Fe-Cr-Mo y no es termodindmicamente estable. En cuanto a la
precipitacion de fase x se da a temperaturas de 750-850 °C precipitando antes que la fase ¢
[39]. Por otra parte en la Figura 4.4 (a-d) se muestran de forma separada los mapeos de los
elementos mas importantes como son Fe, Cr, Mo y Ni observandose el enriquecimiento de
dichos elementos. Un analisis mas detallado de los elementos Cr (color rojo) y Mo (color
azul) se muestran en la Figura 4.5 con su respectivo mapeo ya que como se menciono
anteriormente las fases Chi y Sigma son enriquecidas por estos elementos [10]. La Figura
4.6 muestra el EDS de la composicion quimica observandose los porcentajes en peso de

estos elementos Fe, Cr, Mo y Ni.
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Figura 4.3 a) Micrografia de microscopia electrdnica de barrido (MEB) a 2500X y b)
mapeo elemental del acero inoxidable duplex envejecido térmicamente a 750 °C por 24
horas.
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Ni

Figura 4.4 Mapeo elemental del a) Fe, b) Mo, c¢) Cr y d) Ni del acero inoxidable duplex
envejecido térmicamente a 750 °C por 24 horas.
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Figura 4.5 a) Micrografia de microscopia electronica de barrido (MEB) a 5000X y b)
mapeo elemental del acero inoxidable duplex envejecido térmicamente a 750 °C por 24
horas.
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Figura 4.6 Espectro por EDS tomado de la region enriquecida de Cr para 24 h de
envejecido del acero inoxidable duplex 2205.

4.2 Medicidn de velocidad de ondas longitudinales

La velocidad ultrasonica es usada para caracterizar propiedades mecanicas de los materiales
que se encuentran fuertemente ligadas con la microestructura, existe evidencia
experimental que relaciona a la dureza con la velocidad ultrasénica [41]. En la Figura 4.7 se
muestran los resultados de la velocidad de onda ultrasénica longitudinal en los especimenes
envejecidos térmicamente a 750 °C, los puntos de grafica son el promedio de 10
mediciones, las barras de error son la desviacion estdndar de estas mediciones y muestran
que el error de medicién es mucho menor que los cambios de velocidad observados. Se
puede apreciar en la Figura 4.7, que en tiempos de envejecido cortos de exposicion, existe
un pequefio incremento en la velocidad de aproximadamente 0.02 mm/us (0.87%) con
respecto al valor del metal base, posteriormente la velocidad permanece sin cambios
aparentes en el rango de tiempo de 5 minutos hasta 1 hora. Conforme el tiempo de
envejecimiento es mayor a una hora, la velocidad se incrementa en 0.11 mm/us (1.92 %)
con respecto al valor del metal base. Finalmente en 24 horas alcanza el maximo valor de
velocidad aumentado en 0.15 mm/us (2.58 %). Por lo que estos resultados muestran que la
velocidad ultrasonica longitudinal es sensible al cambio inicial producido por el tratamiento
térmico de 5 minutos, 1, 6 y 24 horas. El hecho de que la velocidad cambie de forma

significativa en tiempos mayores a 1 hora es atribuido a los cambios microestructurales que
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este acero presenta y son mostrados en las Figuras 4.1 y 4.2. Estos cambios se presentan en
morfologia dada por la desaparicion gradual de ferrita y precipitacion gradual de las fases y
y o. Se ha encontrado anteriormente por algunos autores [8, 22] que existe una relacion
directa entre las mediciones de velocidad y dureza, es decir que la velocidad aumenta
conforme aumenta la dureza. El incremento en la dureza es atribuido a precipitacion de
segundas fases, por lo que autores concluyen que esta precipitacion se puede monitorear

indirectamente mediante la velocidad ultrasénica.
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Figura 4.7 Velocidad longitudinal ultrasonica en funcion del tiempo de envejecimiento del
acero inoxidable duplex 2205 envejecido a 750°C.

4.3 Medicién de velocidad de onda de corte

Durante el proceso de fabricacion del acero inoxidable duplex 2205, este es deformado
plasticamente produciendo wuna reorientacion cristalografica que resulta en un
comportamiento anisotrépico del material de tal forma que las propiedades mecanicas
varian dependiendo de la direccién en las que son medidas. La textura afecta a la
propagacion de ondas de corte mediante el fendomeno de birrefringencia el cual consiste en

la refraccion de una onda de corte (que se propaga en una direccion dada) en dos modos de
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ondas de corte con velocidades ligeramente diferentes y polarizacion mutuamente
ortogonal. Las mediciones de velocidad de onda de corte confirman que el fenémeno de
birrefringencia se presenta en el material indicando de esta forma la presencia de textura
cristalogréafica producida por el proceso de fabricacion. EI primer modo es conocido como
modo rapido es una onda de corte que polariza en la direccion de laminacion y se propaga
en la direccion del espesor, el segundo modo es conocido como modo lento es una onda de
corte que polariza en la direccion transversal a la laminacion y se propaga en la direccion
del espesor [41]. La Figura 4.8, muestra el promedio de 10 mediciones y sus barras de error
determinado por la desviacion estandar, se observa que la velocidad de propagacion con
polarizacién en la direccion de laminacion (modo répido) en las muestras envejecidas a
750°C no cambia en los primeros 15 minutos, sin embargo la velocidad aumenta
ligeramente en 0.012 mm/us (0.37%) en 30 minutos para después disminuir gradualmente
hasta un valor de 3.23 mm/us en 24 horas. Por otra parte, la velocidad de propagacion con
polarizacion en la direccion perpendicular a la laminacién (modo lento) no muestra

cambios significativos conforme aumenta el tiempo de envejecimiento.
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Figura 4.8. Influencia del tiempo de envejecimiento en la velocidad de propagacion de los
modos lento y rapido de la onda ultrasénica de corte.
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La disminucién de la velocidad del modo réapido conforme aumenta el tiempo de
envejecimiento puede atribuirse a que la textura cristalografica disminuye por efecto del
tratamiento térmico ya que la fase ferrita tiende a desaparecer.

4.4 Mediciones de potencial termoeléctrico

En la Figura 4.9, se muestran las mediciones experimentales del potencial termoeléctrico
(PTE) de los especimenes envejecidos en los diferentes tiempos de permanencia, donde
presentan valores similares de PTE en metal base, 5, 15 y 30 minutos respectivamente, sin
embargo a partir de 30 miutos disminuye lentamente hasta el tiempo de 1 hora. Finalmente
el PTE disminuye rapidamente después de 1 hora hasta alcanzar un valor minimo de —1.6
uV/°C en el tiempo de 24 horas. Benkirat [42] menciona que los cambios en el potencial

termoeléctrico se atribuye a la formacion de carburos en aceros al carbono. De acuerdo a

Lee [21] la precipitacion de la fase Sigma es més lenta que la del carburo M,,C, debido a

la nucleacion retardada. Ortiz y colaboradores [24], muestran mediciones de PTE en un
acero inoxidable duplex 2205 envejecido a 700 °C y 900 °C, ellos encontraron una relacién
lineal a la cantidad de ferrita, es decir, la ferrita y el PTE disminuyen conforme el tiempo
de envejecimiento aumenta lo que ocurre en los resultados experimentales de esta
investigacion. Los resultados experimentales de mediciones de velocidad de ondas de corte
sugieren que la transformacién 6 — y + o también afecta a la textura cristalografica al
disminuirla, por lo que la disminucion del PTE puede atribuirse a dos fendmenos: el
primero debido a un cambio en las caracteristicas eléctricas del acero por la precipitacion
de la fase sigma y el segundo por efecto de la disminucion de la textura cristalografica por
efecto del tratamiento térmico. Carredn y colaboradores [43], han estudiado la
caracterizacion de la textura cristalografica por la técnica de potencial termoeléctrico Ti-
6Al-4V, ellos encuentran que la anisotropia del material afecta al PTE y este depende de la
direccion en la que es medido.

El efecto de la precipitacion y de la textura debe de investigarse mas a fondo para

determinar la contribucién de cada uno de ellos en el cambio de potencial termoeléctrico.
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Figura 4.9 Potencial termoeléctrico en funcion del tiempo de envejecimiento de un acero
inoxidable duplex 2205 envejecido a 750 °C.

4.5 Ensayos de Tension

Los resultados de los ensayos de tensién para las probetas envejecidas se muestran en la
Tabla 4.1, la Figura 4.10 muestra las curvas esfuerzo vs deformacion obtenidas para cada

probeta.

Tabla 4. 1. Resultados del limite de elasticidad y esfuerzo maximo de los especimenes
envejecidos a 750° C del acero inoxidable duplex 2205.

Espécimen o O pmiax
[MPa] [MPa]

MB 546 745

5 min 588 754
15 min 593 748
30 min 594 756
1h 596 765

6 h 644 802

24 h 795 830
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Figura 4.10 Curvas esfuerzo vs deformacién obtenida de los ensayos de tension.

En la Figura 4.11 se puede observar el valor del esfuerzo de fluencia para metal base y para
los diferentes tiempos de permanencia y en la Figura 4.12 se muestra el esfuerzo maximo
envejecido a 750 °C del acero inoxidable duplex 2205, para los valores del metal base se
reportan valores similares en la literatura [37, 44], no se observan cambios significativos en
tiempos menores a 1 hora. En cambio, cuando el acero es envejecido térmicamente el
esfuerzo de fluencia y el esfuerzo maximo aumentan significativamente en tiempos de 6 y

24 horas debido a la precipitacion de segundas fases en el acero (ver Figuras 4.1y 4.2).

71



850
800
750
700
650
600
550
500
450
400

Esfuerzo de fluencia [o]

MAESTRIA EN METALURGIA Y CIENCIAS DE LOS MATERIALES

0.0001 0.01 1 100

Tiempo de envejecimiento [h]

Figura 4.11 Esfuerzo de fluencia en funcion del tiempo de envejecimiento de un acero
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Figura 4.12 Esfuerzo méaximo en funcién del tiempo de envejecimiento de un acero

inoxidable duplex 2205 envejecido a 750 °C.
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4.6 Dureza

La Figura 4.13 muestra los resultados de las mediciones de dureza Rockwell C con respecto
al tiempo de tratamiento de envejecido a 750 °C. En esta gréfica es posible ver el efecto
que tiene el tratamiento térmico sobre la dureza; se observa que las muestras envejecidas
por 5, 15, 30, 60 minutos tienen valores similares y que el pequefio incremento respecto del
metal base no es muy significativo, comienza a aumentar a partir de 1 hora para después de
24 horas de envejecimiento incrementar hasta un valor de aproximadamente 36 Rockwell
C.
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Figura 4.13 Dureza Rockwell C en funcién del tiempo de envejecimiento de un acero
inoxidable duplex 2205 envejecido a 750 °C.

Albuquerque y colaboradores [22], estudiaron el efecto térmico por fragilizacion a
temperaturas de 425 y 475 °C respectivamente. Para ello realizaron mediciones de
velocidad ultrasénica longitudinal y de dureza en acero inoxidable duplex (UNSS31803),
encontraron que existe una relacion directa entre la dureza y la velocidad ultrasonica, es

decir, las transformaciones de fase que existen en el acero se pueden monitorear
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indirectamente mediante la velocidad ultrasonica. Glosh y colaboradores [44], estudiaron el
efecto de los cambios microestructurales en el rango de temperaturas de 700-900 °C en la
propiedad de la dureza encuentran que incrementa con respecto a la temperatura, es decir,
conforme la temperatura va en aumento en el rango de 700-900 °C, el valor de dureza
incrementa. Ellos afirman que tal incremento es causado por cantidades sustanciales de
fases secundarias (y2, X y 0).

En la investigacion desarrollada en esta tesis, se encontrd evidencia experimental de la
precipitacion de fases las cuales son consistentes con la fase Sigma y la fase Chi, siendo

estas las causantes del incremento en dureza al aumentar el tiempo de envejecimiento.

4.7 Microdureza

La microdureza Vickers HV, que se obtuvo de cada indentacion realizada en los
especimenes envejecidos, en la Figura 4.14 se puede observar que el valor de dureza en la
austenita no varia significativamente en los primeros tiempos, para después disminuir un
9% en los tiempos finales de dureza en la austenita esto puede deberse a la disminucion en
los elementos Cr y Mo que inicialmente tiene el acero que se da en los tiempos de 6 y 24
horas como se observa en la Tabla 4.1 que presenta el microandlisis por EDS de la
austenita, sin embargo, la dureza de la ferrita en los primeros tiempos de envejecido
permanece constante y a partir de una hora ésta incrementa hasta en un 56.48% del valor de
metal base. Es importante resaltar que estas mediciones deben de tomarse con precaucion
ya que la ferrita se transforma en parte en fase Sigma por lo que las mediciones en las

probetas de 6 y 24 horas pudieran estar afectadas en parte por la presencia de esta fase.

Tabla 4.1. Porcentaje en peso de austenita para MB, 6h y 24 h de tratamiento de
envejecimiento.

Elemento | Fe (%) | Cr (%) Mn (%) Ni (%) Mo (%) Si (%)
MB (y) 65 19.17 1.8 6.72 1.96 0.36
6 h(y) 64 18.93 1.95 5.27 1.42 0.69
24 h (y) 63 18.37 1.8 6.76 1.83 0.35
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Figura 4.14 Promedios de microdureza HV,, de los especimenes de acero inoxidable
diplex 2205 tratados térmicamente a 750 °C.

4.8 Crecimiento de grieta por fatiga

Los resultados de crecimiento de grieta en funcion del rango de factor de intensidad de
esfuerzos (da/dN vs AK) se muestran en la Figura 4.15 en escala log-log, estos resultados
experimentales exponen el efecto del tiempo de permanencia a altas temperaturas en el
crecimiento de grieta por fatiga. Los especimenes MB, 5, 15, 30 y 60 minutos muestran un
comportamiento similar, para los especimenes de 6 y 24 horas existe un efecto importante
del tratamiento de envejecimiento en la velocidad de crecimiento de la grieta. Se puede
observar que los resultados obtenidos de esta grafica concuerdan con los cambios en otros
ensayos practicados donde existe una influencia del envejecimiento a partir de 6 horas. De
acuerdo a la literatura se sabe que la evolucion de la rugosidad de la superficie, posterior a
la nucleacion y crecimiento de grieta por carga ciclica, esta influenciada por los parametros
microestructurales, tales como, el tamafio de grano, orientacion del grano, limites de fase y
geometria del espécimen [29]. En este proyecto se observa claramente la diferencia entre

especimenes, en 24 horas la velocidad de crecimiento de grieta es mayor, esto se atribuye a
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la presencia de fases indeseables tales como fases Chi y Sigma que en este acero se
presentan. Algunos autores [31, 32, 45] han informado de que la tasa de propagacion de la
grieta estd fuertemente influenciada por la orientacion de la grieta y la direccién de
deslizamiento entre los granos. En la presente investigacion, la direccidn de propagacion de

la grieta es perpendicular a la direccion de laminacion.
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Figura 4.15 Tasa de crecimiento de grieta por fatiga en funcion del rango del factor de
intensidad de esfuerzos a en especimenes de acero inoxidable diplex 2205 envejecidos
térmicamente a 750°C.

4.9 Tenacidad a la fractura

Para determinar la tenacidad a la fractura, se registré la curva carga-desplazamiento para
cada uno de los especimenes. Las pruebas tipicas se muestran en la Figura 4.17 (a). Estas se
realizaron con control de carga. De acuerdo con la norma ASTM 399E [16], el valor de

carga Pq se determina a partir de la interseccion de una linea tangente a la parte lineal de la
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curva carga-desplazamiento con una linea recta que tiene una pendiente del 95% de la
pendiente a la tangente de la parte lineal de la curva (Figura 4.16). Los valores calculados
de Pq se utilizan en la ecuacion (23) para calcular la tenacidad a la fractura [16].
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Figura 4.16. Trazo de la linea disminuida en un 5% en la grafica “Carga contra
desplazamiento”, del acero inoxidable duplex 2205.

Los resultados obtenidos de tenacidad a la fractura para metal base muestran valores
menores en comparacion con los mencionados en la literatura [20, 37]. Esto podria deberse
a el hecho de que el espesor de las muestras en la literatura son de 6 mm no cumple la

condicion de deformacion plana para tener un K. valido esto puede observarse de mejor

manera en la Figura 2.13, a medida que el espesor aumenta la tenacidad a la fractura logra
la condicion de deformacion plana de lo cual no cumplen el requisito de deformacion plana
necesario para determinar un valor de tenacidad a la fractura real [34]. Algunos autores [37,
46] afirman que los resultados podrian interpretarse como valores representativos para el
espesor de la placa. De acuerdo a la Figura 2.13 se puede concluir que el espesor de 12.5
mm usado en esta investigacion estan mas cerca de tener un valor real de tenacidad a la
fractura. En este trabajo se observa el efecto del tiempo de envejecimiento y se puede

apreciar que la tenacidad a la fractura es la propiedad méas afectada inclusive en tiempos
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cortos de permanencia, debido a la formacion de fases intermetalicas a esta temperatura [9,
24]. Analizando la Figura 4.17 (b) es importante notar que aun en tiempos cortos de
exposicion, la tenacidad a la fractura disminuye drésticamente (21.5%). La disminucién en
la tenacidad a la fractura puede ser debida a la precipitacion de fase  la cual comienza a
precipitar en la interface 6/y antes que la fase o precipite [14]. Ortiz y colaboradores [24],
muestran el comportamiento de las propiedades de impacto en especimenes de aceros
inoxidables envejecidos a 650°C, 700°C y 900°C. Ellos encuentran que la energia de
impacto absorbida disminuye rapidamente debido a la formacion de fase sigma que este
acero presenta, aun en tiempos cortos de permanencia esta capacidad para absorber energia

se ve afectada.
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Figura 4.17 a) Curvas de carga en funcion del desplazamiento para la determinacion de la
tenacidad a la fractura K,c y b) valores de tenacidad a la fractura en especimenes de acero
inoxidable duplex 2205 envejecidos térmicamente a 750 °C.
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4.10 Estudio de fractura de probetas de tensién compacta

La superficie de fractura de las probetas ensayadas fueron analizadas una vez que se
realizaron los ensayos de tenacidad a la fractura (ver Figura 4.18 a-b), la probeta de tension
compacta se fracturo en dos partes al aplicar una sobrecarga (ver Figura 4.18 c). Dentro de
las etapas de la superficie de fractura por fatiga en su etapa de inicio no presentan rasgos
importantes, siendo éstas superficies lisas, planas y brillantes. En la Figura 4.19, se observa
la zona de crecimiento estable de los especimenes para cada tiempo de envejecimiento.
Usualmente el limite de la zona de iniciacion esta definido por el frente de propagacion con
una superficie relativamente plana, orientada perpendicularmente a la direccion del
esfuerzo principal maximo. La principal caracteristica de esta superficie es la presencia de
marcas paralelas en formas de ondas paralelos entre si, conocidos como marcas de playa,
estas son formadas cuando éste sufre alguna alteracion por variacion de la amplitud de la
carga, otra caracteristica de esta superficie son una serie de escalones o bordes radiales,
paralelos a la direccion de propagacion de grieta y que se forma cuando la grieta se propaga
en niveles ligeramente diferentes. En la Figura 4.20 muestra las fractografias de la zona de
sobrecarga, se aprecia el comportamiento de fractura que cada espécimen tiene, el metal
base Figura 4.20 (a), (b) y (c), presentan una fractura ductil con la formacién de micro
hoyuelos en material base, comportamiento ductil-fragil se puede observar en la Figura
4.20 (d) y (e) y finalmente un comportamiento fragil con desprendimiento de material
Figura 4.20 (f) y (g). La zona de fractura final es cuando la grieta esta proxima a alcanzar
su tamafio critico, la alta concentracién de esfuerzos provoca una transiciéon de fractura, se
hace mas rugosa y comienza a inclinarse hasta una angulo cercano a los 45°, formando un

labio en la zona de desprendimiento e incluso un cuello en esta zona.
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Zona de crecimiento estable

Zona de sobrecarga

Figura 4.18 a) Ensayo de tenacidad a la fractura, b) probeta ensayada y c) probeta
fracturada después de aplicar una sobrecarga de un acero duplex 2205.
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Figura 4.19 Fractografias a 500X en la zona de crecimiento de grieta estable: a) metal base
y probetas envejecidas a 750 °C por: b) 5 minutos, ¢) 15 minutos, d) 30 minutos €) 1 hora,
f) 6 horas y g) 24 horas.
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Figura 4.20 Fractografias a 500X de la zona de sobrecarga: a) metal base, y probetas
envejecidas a 750 °C por: b) 5 minutos, ¢) 15 minutos, d) 30 minutos, ) 1 hora f) 6 horas y
g) 24 horas.

82



MAESTRIA EN METALURGIA Y CIENCIAS DE LOS MATERIALES

Conclusiones

En este trabajo de investigacién se encontraron que los cambios microestructurales
producidos por el envejecimiento térmico tienen dos efectos en la microestructura del
material y ambos estan relacionados con la transformacion de ferrita. EI primero produce
una precipitacion de segundas fases. El segundo produce una disminucion en la textura del
material. Estos cambios afectan el crecimiento de grieta por fatiga, la tenacidad a la
fractura, la propagacion de ondas y el potencial termoeléctrico en base a esto tenemos las

siguientes conclusiones:

= El crecimiento de grieta por fatiga en los primeros tiempos de envejecimiento
muestra un comportamiento similar, es decir la grieta avanza lentamente hasta
tiempos menores a 6 horas. Este comportamiento parece estar relacionado a que la
microestructura no presenta cambios significativos en cuanto a su tamafio de grano

y morfologia.

= La velocidad de crecimiento de grieta por fatiga comienza a verse afectado en el
tiempo de 1 hora, y esta disminuye notablemente en 6 y 24 horas debida a la
precipitacion de las fases Chi y Sigma que este acero presenta al ser envejecido a
750° C.

= La tenacidad a la fractura (K,;) de los aceros inoxidables diplex 2205, disminuye

rapidamente en 5 minutos de permanencia de (~21%) mostrando la susceptibilidad

de este acero a la exposicion a altas temperaturas.

e La disminucion gradual en la textura inicial es detectada por el cambio en la
birrefringencia de ondas de corte, este cambio en la textura puede ser debido a la

desaparicion gradual de la fase ferrita.

= La precipitacion de fases secundarias afecta la velocidad ultrasonica de onda
longitudinal debido a que el endurecimiento del acero cambia las constantes

elasticas de este.
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La velocidad ultrasonica de onda longitudinal presenta la misma tendencia que la
dureza, es decir; ambas tienden a aumentar conforme aumenta el tiempo de

envejecimiento térmico.

El potencial termoeléctrico presenta un comportamiento inverso a la velocidad y la
dureza, es decir; mientras estas aumentan, el potencial termoeléctrico disminuye

conforme aumenta el tiempo de envejecimiento.
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