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RESUMEN

Este trabajo intento enfatizar la relacion entre la microestructura de una muestra y
sus propiedades mecanicas. En la planta catalitica de la Refineria Miguel Hidalgo
en Tula, se realizé una inspeccion de ingenieria, en donde se detectaron grietas
en el reactor DC-101, estas se inician en el cordon de soldadura. Anteriormente el
crecimiento de estas grietas condujo a la fractura del reactor, lo que generé la
interrupcion de la operacion en la planta. Por ello se pretende realizar un estudio
microestructural y de propiedades, que permita determinar la causa de las grietas,
en el cordon de soldadura. También se propone un tratamiento térmico posterior al
proceso de soldadura con el propdsito de evitar la generacion de estas.

Iniciando con el andlisis metalurgico se llevé a cabo la preparacion metalografica,
la caracterizacién microestructural y de propiedades mecanicas, esto mediante el
uso de un microscopio electrénico de barrido, difraccion de rayos-x y pruebas
mecanicas de tension.

Se encontré que la generacién de grietas se debe a una segregacion de Fe mayor
al 10%, ya que esta concentracion provoca la generacion de fases intermetélicas
tales como la fase sigma “0” y la fase chi “X”, estas suelen nuclarse y crecer en las
fronteras de grano, produciendo un material duro y fragil.

Para evitar la formacion de estas fases se propusieron 5 tratamientos térmicos que
permitan homogenizar la muestra. Se eligid y presentd solo el resultado del
tratamiento que generdé mejores propiedades mecanicas.

INSTITUTO DE INVESTIGACIONES EN MATERIALES 5



INTRODUCCION

Los aceros son los materiales metalicos mas ampliamente usados gracias a que
pueden ser manufacturados en grandes cantidades y con especificaciones
precisas, proporcionando asi un extenso rango de propiedades mecanicas a un
costo relativamente bajo. Dentro de estos materiales estan los aceros al carbén,
aceros de media aleacion, aceros aleados, aceros de alta resistencia, aceros de
herramienta y los aceros inoxidables [10].

Los aceros inoxidables son aleaciones base hierro que contienen cromo y niquel,
asi como otros elementos, tales como molibdeno, manganeso, silicio, titanio y
carbono. Estos se clasifican en cinco familias diferentes: los endurecidos por
precipitacion, duplex, ferriticos, martensiticos y austeniticos [9].

Dentro de los aceros inoxidables austeniticos se encuentra el acero 347
estabilizado con Nb y Ta. Este se usa tanto a temperaturas criogénicas como a
elevadas temperaturas, es altamente resistente a la corrosion, es muy ductil, tiene
una excelente soldabilidad y un alto factor de higiene. Por lo anterior es
frecuentemente utilizado en la fabricacién de tanques y tubos para la industria
quimica y petroquimica [9].

Precisamente este trabajo se desarrollo para la industria petroquimica. Donde se
inspeccioné el reactor DC-101 de una planta catalitica, en la refineria de Tula
Hidalgo, este presenté una fisura, lo que causo la interrupcion de su operacion. Se
detecto que las grietas iniciaron en el corddn de soldadura. Generalmente las
fallas en estos equipos se producen en sus uniones [22].

El presente trabajo tiene como objetivo evaluar el comportamiento microestructural
y mecanico (tension) del cordon de soldadura, del reactor catalitico DC-101, el
cual se muestra en la figura 1. Esto con el fin de identificar la causa de la
generacion de las grietas observadas en dicho reactor. Cabe mencionar que este
estudio parte de una probeta soldada mediante el procedimiento GTAW-SMAW
tipo manual, donde el tipo de acero soldado fue SA-312 T-347 y se utilizé6 una

INSTITUTO DE INVESTIGACIONES EN MATERIALES 6
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mezcla de gases base argdn, con un 2% de hidrogeno, como protector de
atmosfera.

Cordon de
soldadura

Entrada de carga
Aceite-Hidrogeno

/i Inicio de
// / grietas

Figura 1. Diagrama esquematico de la zona bajo estudio, se muestra la
procedencia del cordon de soldadura, donde se detecto la presencia de grietas.
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OBJETIVO

Mediante el analisis metalurgico del cordon de soldadura de un acero inoxidable
347 con presencia de grietas, proveniente del reactor catalitico DC 101, se
determinara la causa de su falla mecanica.

Se propondra un tratamiento térmico posterior al proceso de soldadura con el
propdsito de evitar la generacion de grietas.

Para cumplir con el objetivo se llevara a cabo la preparacion metalogréfica, la
caracterizacion microestructural y de propiedades mecanicas, esto mediante el
uso de un microscopio electronico de barrido, difraccion de rayos-x y pruebas
mecanicas de tension.

INSTITUTO DE INVESTIGACIONES EN MATERIALES 8



CAPITULO 1. MARCO TEORICO

1.1 Aceros

El acero se define como, una aleacién Fe-C, aunque no se puede evitar que
contenga otros elementos, clasificados como impurezas: S, P, O, N, entre otros; y
como elementos de elaboracion el Siy el Mn, necesarios para su produccion [9].

Las aleaciones industriales de Fe-C se clasifican independientemente de los
demas elementos en aleacién, segun el contenido de carbono en: aceros hasta el
2.1% de carbono y en fundiciones con mas de 2.1% de carbono y hasta el 6.69%
[9].

Los efectos del carbono cambian la ductilidad y la resistencia de los aceros,
también lo endurecen y lo hacen utilizable para una amplia variedad de
aplicaciones. Asi como el carbono modifica las propiedades del acero, otros
elementos también lo hacen como se muestra en la tabla 1.

Tabla 1. Efecto del % de carbono y otros elementos en los aceros.

Elemento Efecto
Carbono 0.06 a 0.4 % Permite un revestimiento endurecido.
Carbono 0.4 a 0.6 % Aumenta la dureza del material.
Carbono arriba de 0.8 % Aumenta la resistencia, no el endurecimiento.
Manganeso Aumenta la profundidad de endurecimiento
Silicio Anade resistencia al desgaste y tenacidad
Cromo Anade resistencia al desgaste y tenacidad
Niquel Anade tenacidad y algo de resistencia al desgaste
Tungsteno Anade resistencia al desgaste
Vanadio Refina el tamafo del grano
Molibdeno Anade resistencia al calor y endurecimiento
Cobalto Imparte resistencia al calor
Niobio Anade resistencia al desgaste
Azufre, plomo, calcio, fosforo Imparte mejor maquinabilidad

INSTITUTO DE INVESTIGACIONES EN MATERIALES 9



El hierro puro, al calentarse, experimenta dos cambios de la estructura cristalina
antes de fundir. A temperatura ambiente la forma estable se llama ferrita o hierro a
y tiene estructura BCC. La ferrita experimenta a 890°C una transformacion
polimérfica a austenita FCC o hierro y. La austenita persiste hasta 1394°C,
temperatura a la que la austenita vuelve a convertirse en una fase BCC conocida
como ferrita 8, que funde a 1538°C [9].

1.1.1 Aleaciones Fe-Cr-Ni

El sistema ternario Fe-Cr-Ni, muestra las dos fases primarias, austenita (y) y ferrita
(a), las cuales distinguen las tres principales familias: austeniticos, ferriticos y
duplex [28].

El cromo forma parte de los elementos alfagenos, es decir, aumenta la existencia
de la ferrita y disminuyen la existencia de la austenita. Este se encuentra en un
porcentaje siempre mayor al 10% y le confiere la propiedad de ser mucho mas
resistente a la corrosion. El cromo también forma una pelicula pasivante en la
superficie del acero, extremadamente delgada, continua y estable, lo que deja
inerte la superficie del acero a las reacciones quimicas.

El niquel actua de dos formas esenciales: primero aumenta el campo de
estabilidad de la austenita, los aceros que contienen poco carbono y que
contienen mas de 24% de niquel, presentan una estructura austenitica a
temperatura ambiente, segundo contribuye a la formacién de la pelicula pasivante
en la superficie de los aceros inoxidables [15].

1.1.2 Diagrama de fases ternario Fe-Cr-Ni

El sistema Fe-Cr-Ni se muestra en la figura 2. Donde, se aprecian las zonas de
estabilidad de las fases: ferrita y austenita. Las regiones de la figura 2 muestran
las tres familias de aleaciones: austenitico dentro del campo gamma, ferritico
dentro del campo alfa y austeno-ferritico dentro del campo mixto alfa-gamma (a+y)
[12].

Para contenidos de cromo, mayores al 20% p/p, se presentan grandes cantidades
de fase sigma, tanto en aceros austeniticos como en los ferriticos. La posicion de
la region de dos fases (a+y) depende de la temperatura. Cuando la temperatura
desciende por debajo de los 650°C la region bifasica se desplaza hacia la
izquierda y su posicidon se extrema a 20°C. Cuando la temperatura se eleva, esta
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region se desplaza hacia la derecha y su posicion se extrema hasta los 1100°C
[26].

Fe (i —077 Ni
10 20 30 40 550 60 70 80 90

Figura 2. Seccion del diagrama ternario Fe-Cr-Ni a 650°C [26].

En la figura 2, se puede ver que para obtener una aleacién con un 18% de cromo
la estructura austenitica debera haber necesariamente un 8% de niquel. Si
disminuye el contenido de niquel la aleacion sera bifasica en todo el intervalo de
temperatura, incluida la temperatura ambiente; el aumento del cromo por encima
del 18%, siendo 8% el contenido del niquel conduce a los mismos resultados.
Cuando el contenido de cromo es menor que 14-15%, en la estructura aparece la
fase alfa, a temperaturas inferiores de 650°C [12].

Los aceros al cromo-niquel, como es natural, no son aleaciones Fe-Cr-Ni puras,
contienen impurezas. Estas se disuelven en las fases principales austenita y
ferrita. También influyen en las condiciones de equilibrio y en la cinética de la
transformacion de austenita a ferrita. Si las impurezas forman nuevas fases como
carburos, nitruros, intermetales u otras fases, pueden cambiar considerablemente
las propiedades mecanicas del acero y su resistencia a la corrosion [18].

1.2  Clasificacion de los aceros inoxidables

Estos se clasifican en 5 familias: austeniticos, ferriticos, martensiticos, duplex y
aleaciones endurecidas por precipitacion.

INSTITUTO DE INVESTIGACIONES EN MATERIALES 11



Martensiticos (Serie 400)

Tienen un contenido de carbono relativamente alto de 0.2 a 0.4% y de cromo de
12 a 14%, lo que permite la formacion de austenita a altas temperaturas, que se
transformara en martensita durante el enfriamiento. Estos tienen elevada dureza
(esta se puede incrementar por tratamiento térmico), gran facilidad de maquinad,
son magnéticos, los mas economicos dentro de los aceros inoxidables y presentan
resistencia moderada a la corrosion y oxidacion.

Ferriticos (serie 400)

El contenido de cromo varia del 15 al 25%, pero el contenido de carbono es bajo
menor al 0.1%. Tienen mejor resistencia a la corrosién y oxidacion, aunque menor
resistencia al impacto, ademas de cromo, estos pueden contener molibdeno,
silicio, aluminio, titanio y niobio. La dureza no es muy alta y no se puede
incrementar por tratamiento térmico, endurecibles también por trabajo en frio, son
magnéticos.

Austeniticos (serie 300 y 200)

Los aceros inoxidables austeniticos no son magnéticos y no pueden ser
endurecidos por trabajo en frio, su estructura FCC los hace muy ductiles, tenaces,
resistentes al impacto, con gran conformabilidad, ademas presentan excelente
soldabilidad. Tienen un excelente factor de higiene-limpieza y se pueden utilizar
tanto a temperaturas criogénicas como a elevadas temperaturas. El contenido de
cromo en estos es del 15 al 25%, el de niquel del 7 al 15% y el porcentaje en
carbono no excede el 0.08%. No son tratables térmicamente y son caros.

El niquel actia como estabilizador de la fase austenitica, también retarda la
formacion de fases intermedias. Aunque es menos efectivo que el nitrégeno,
también evita el crecimiento de grano en los tratamientos térmicos, lo que
producira mayor tenacidad en el material.

Estos presentan una mayor resistencia a la corrosién por que los carburos de
cromo se descomponen, manteniendo el cromo y carbono en solucion solida, por
enfriamiento rapido desde una alta temperatura. Sin embargo si se enfria
lentamente como en los procesos de soldadura, entre 870 y 600°C los carburos de
cromo precipitan en los bordes de grano dejando pobre en cromo la zona vecina al
borde, lo que promueve la corrosion intergranular. Para disminuir este fendmeno
se baja el contenido de carbono al minimo (0.03%) 6 se agrega niobio o tantalo
que tienen mayor tendencia a formar carburos que el cromo, permitiendo que este

INSTITUTO DE INVESTIGACIONES EN MATERIALES 12
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se quede en solucién sdélida en el hierro y manteniendo su resistencia a la
corrosion.

Duplex.

Estos presentan una microestructura cristalina mixta de ferrita y austenita, la
cantidad exacta de cada una depende de la composicion y tratamiento térmico.
Este acero se obtiene incorporando a un acero ferritico una pequefa cantidad de
niquel. Sus principales ventajas son resistencia a la corrosion general y por
picadura, a la corrosion intergranular, a la erosion y abrasion.

1.2.1 Precipitacion de fases intermetalicas

Consecuencia de la inestabilidad de la ferrita, una gran variedad de fases
secundarias indeseables se pueden formar en un rango de temperaturas de 300 a
1000°C, las mas frecuentes son carburos, fase sigma, fase R y la fase 1 [9].

Carburos. En los aceros solo forman carburos los metales que en el sistema
periodico se encuentran a la izquierda del hierro. Estos metales al igual que el
hierro, corresponden a los elementos de grupo de transicién, pero tienen ocupado
el subnivel electronico “d”. Numerosos experimentos demuestran que cuanto
menos lleno tenga el subnivel electronico d, tanto mas estable sera el carburo. Los
carburos poseen dos clasificaciones principales las cuales se muestran a
continuacion en la tabla 2.

Los carburos reunidos en el grupo | tienen estructura cristalina compleja, un
representante tipico de este grupo es la cementita (estructura ortorrémbica). La
peculiaridad de la estructura de los carburos del grupo I, como fases de insercion,
consiste en que tienen una red cristalina simple y cristalizan por lo general con un
déficit considerable de carbono. Conviene advertir que las fases de insercion son
dificilmente solubles en austenita. En cambio los carburos del grupo | se disuelven
facilmente de la austenita [28].

Tabla 2. Clasificaciones principales de los carburos.
Carburos Grupo | | Carburos Grupo |l

MsC M,C
M23Cs MC
M-C;

INSTITUTO DE INVESTIGACIONES EN MATERIALES 13



La insercion de Nb y Ta evita que precipite el carburo de cromo. Promoviendo asi
que los principales precipitados sean carburos y nitruros tanto de niobio como de
tantalo.

Todas las fases de carburo poseen alta temperatura de fusidon y gran dureza. Los
carburos de todos los elementos de aleacién contienen hierro. Los carburos que
tienen la misma féormula quimica se disuelven mutuamente. Por ejemplo, si en el
acero hay, al mismo tiempo, niobio y titanio, no se formaran dos tipos separados
de carburos, sino un carburo comun. En el cual en iguales condiciones entra el
titanio y el niobio [12].

Al principio, los carburos aparecen preferiblemente en los limites de grano,
pudiendo aparecer segun la composicién quimica de la aleacion, dentro del grano
(intragranular). Muchas investigaciones han determinado que la morfologia del
carburo tiene gran influencia sobre las propiedades mecanicas, ademas puede
influenciar la estabilidad quimica de la matriz removiendo elementos reactantes

[9].

Los carburos comunes en las aleaciones austeniticas, son MC, M23Cs, y el MsC.
La precipitacion de M»3Cgs ocurre en los bordes de grano, por lo que desciende la
cantidad de cromo en la zona cerca del borde de grano. Esta zona hara al acero
sensible a la corrosién intergranular. El carburo M,3Cs tiene una estructura cubica
compleja, la cual si el carbono fuese removido, se convertiria en estructura TCP
(tetragonal compacta) mejor conocida como fase sigma (o). EI MgC puede crecer
en la linea sobre el limite de grano y mas raramente dentro del grano. La mayoria
de los estudios convergen en el hecho de que estos carburos deben ser evitados
en los limites de grano para evitar el deterioro de la ductilidad y la vida util [22].

Fase sigma (o). Es un compuesto intermetalico concentrado de hierro-cromo, duro
y fragil. Se localiza en las fronteras del grano, basicamente destruyendo la
estructura compacta. Tiende a crearse entre los 600°C y 900°C, aunque una
variacion en la composicion, cambiara la temperatura a la cual se inicia. El
molibdeno y el niobio aceleran la reaccidn de sigma, mientras que el niquel eleva
al maximo la temperatura a la cual esta fase aun esta presente. La figura 3
muestra las composiciones en las cuales se genera la fase sigma [28].

A nivel microscépico, se puede identificar la fase sigma, ya que esta se distingue
por conformarse en pequenas esferas, y trazos rectos (formas de agujas o formas
aciculares) negros que se encuentran en forma desordenada. La fase sigma causa
fragilidad a temperatura ambiente, y cuando se encuentra en cantidades
apreciables, la resistencia a la corrosion disminuye.
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Figura 3. Aparicion de la fase sigma en el diagrama Fe-Cr-Ni [28].

Elementos como el carbono, nitrdgeno y boro, que estan disueltos en la red
cristalina, influyen sobre la velocidad de difusion. Otros elementos como silicio,
molibdeno, niobio y titanio, son formadores de ferrita, y se sabe que la fase sigma
se forma a partir de la ferrita. Por lo tanto, estos aleantes favoreceran la
precipitacion de esta fase. Ademas de esto los dos primeros elementos citados
desplazan, la zona de estabilidad de la fase sigma, a temperaturas mayores,
requiriendo mayores temperaturas para disolverla.

El nitrégeno en el metal de soldadura surge a partir de diversas fuentes, tales
como: el contenido del metal base, la adicion intencional a través del gas de
proteccion o absorbido inadvertidamente, debido a la proteccion inadecuada
durante la soldadura. Este puede residir en metal de soldadura en las siguientes
formas: (i) nitrdgeno intersticial, disuelto en la estructura reticular, puede
acumularse alrededor de defectos de la red; (ii) nitrdgeno combinado como
nitruros, y (iii) nitrégeno ocluido en los poros. Las dos primeras formas de
nitrégeno afectan al comportamiento metalurgico del metal soldado. El nitrégeno
tiene un gran efecto estabilizante de la austenita cuando esta presente en hierro.
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La solubilidad del nitrégeno en austenita se ve incrementada por varios solutos
tales como Cr, Mn y en mayor medida por V. El Mo aumenta la solubilidad
ligeramente, mientras que C, Si y Ni tienden a disminuirla. Sin embargo, en las
composiciones comerciales que contienen varios elementos en combinacion,
existen efectos sinérgicos que hacen que la prediccion de cantidad real de
nitrégeno en el metal de soldadura sea dificil de determinar [10].

En soldaduras de aceros inoxidables austeniticos el nitrdbgeno se afiade
principalmente para recuperar la mayor resistencia y propiedades a temperatura
elevada asociada con la pérdida de carbono en comparacion con el acero
convencional. Este tiene potentes efectos sobre la microestructura y por lo tanto
se espera que también tenga una fuerte influencia sobre el comportamiento de la
fisuracion en caliente.

1.2.2 Acero inoxidable austenitico 347

El acero 347, es una modificacion del acero inoxidable austenitico 304. Su
composicion es similar a la del acero 321. Esta estabilizado con niobio y tantalo. El
niobio es un estabilizador que no afecta la resistencia a la corrosion, como lo hace
el titanio. La adicion de niobio es deseable cuando el acero inoxidable sera usado
en (i) equipos que operan en el rango de temperatura de 400 a 800°C; (ii) bajo
severas condiciones de corrosion, y (iii) donde es probable ocurra corrosiéon por
fatiga, la cual es resultado de la combinacion de tensién repetida y corrosion.

Su principal ventaja es una excelente resistencia a la corrosion intergranular. A
pesar de la constante exposicion, al rango de precipitacion de carburo de cromo,
de 427 a 816°C. Ofrece propiedades superiores de resistencia a la fractura, bajo
tension, que la aleacion 304 [9].

Es un acero austenitico, con una estructura cubica. Es no magnético en su
condicion recocida y solo se endurece por tratamientos térmico. Ductil a todas las
temperaturas. Tiene buena resistencia a la oxidacién, de temperatura ambiente
hasta 900°C. Buena resistencia mecanica y a la deformacién. Susceptible a la
rotura por corrosion bajo tensiones, y a los cloruros en condiciones oxidantes.
Soldable (TIG) sin tratamiento térmico. Se puede doblar y expandir. Este acero se
puede utilizar a temperaturas altas (500°C-800°C), debido a la buena resistencia a
la deformacidn de la estructura austenitica. Generalmente se recomienda para:

e Juntas para altas temperaturas y juntas de expansién
e Partes de motor para cohetes espaciales
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¢ Anillos de colector de aeronaves y diferentes tubos de escape
e Equipos para produccion quimica

e Tuberias

e Cambiadores de calor

e Calderas

La tabla 3 presenta algunas propiedades del acero inoxidable 347. Especialmente
su composicion quimica que es parte esencial del presente trabajo.

Tabla 3. Propiedades del acero inoxidable austenitico 347.

Propiedades Mecanicas
Alargamiento (%) <60
Resistencia a la Traccién (MPa) 520-1100

Propiedades Fisicas
Densidad (g/cm®) 7.93
Punto de Fusion (°C) 1400-1425

Propiedades Quimicas
Carbono (max.) 0.08
Manganeso (max.) 2.00
Fosforo (max.) 0.045
Azufre (max.) 0.03
Silicio (max.) 0.75
Cromo 17.9
Niquel 9-13
Niobio 10x(Cmin) o 1max

1.3  Solidificaciéon en la soldadura

La resistencia de la soldadura, depende de las condiciones bajo las cuales
solidifica. Es decir, la manera en la cual el calor latente de fusidon es extraido fuera
de la interfase sdlido-liquido. Existen dos condiciones de flujo de calor, el
crecimiento libre 6 crecimiento restringido.

En el crecimiento libre, la solidificacidon ocurre en un metal subenfriado. El calor
latente es disipado a través del liquido (caso a de la figura 4). En el crecimiento
restringido el calor latente es llevado fuera a través del sdélido y el gradiente de
temperatura en el liquido frente de la interfase es positivo (caso b de la figura 4).
La condicién de crecimiento restringido da lugar a la solidificacion direccional (SD)

[2].
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Figura 4. Estabilidad del frente de solidificacion sélido-liquido [5].

Las aleaciones solidificadas direccionalmente, exhiben estructuras columnares,
como se muestra en la figura 5. Donde todos los limites de grano son paralelos a
la direccion de crecimiento. La ausencia de limites transversales mejora
significativamente las propiedades a alta temperatura. La condicion de
solidificacion direccional, se presentan en los procesos de soldadura.

Crecimiento epitaxial

Figura 5. Crecimiento columnar de los granos, desde la linea de fusion [10].

Para comprender el mecanismo de solidificacion, en la soldadura de aceros
inoxidables, se estudio del diagrama de fases Fe-Cr-Ni. En la figura 6 se muestran
las proyecciones liquido y sélido del diagrama ternario Fe-Cr-Ni, con sus
constituyentes binarios (Fe-Cr, Cr-Ni, Fe-Ni) [41].

El sistema Fe-Cr es isomorfo (presenta una sola fase a), a temperaturas por
debajo del rango de solidificacion y hasta temperatura ambiente. El diagrama Cr-
Ni presenta una reaccion eutéctica a 1345 °C y al 49% de niquel. En el sistema
Fe-Ni, la fase ferrita &, forma un corto loop peritéctico en el lado del Fe (figura 6).
Después el sistema es completamente soluble hasta el 100% de niquel. Debido a
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esta reaccion, la proyeccion del liquido en el diagrama ternario, empieza en la
reaccion peritéctica. En el diagrama Fe-Ni, se da la reaccion | (liquido) + 0 (ferrita)
— Y (austenita). Esta se dirige hacia la reaccion eutéctica (I — d + y) en el sistema
Cr-Ni. La reaccién eutéctica ternaria, ocurre aproximadamente a 1300°C, 49% Ni y
51% Cr [41].

La primera fase en solidificar, ya sea austenita o ferrita. Se determina por la
posicion de la aleacidn, con respecto a la linea de liquidos (temperatura de inicio
de la solidificacion). Ya sea en el campo de la austenita 6 ferrita y de acuerdo a la
composicién, se puede experimentar una reaccion peritéctica 6 una eutéctica.

La transicion desde la reaccion peritéctica, hacia la eutéctica, en las aleaciones
Fe-Cr-Ni, ocurre a 17.2% de cromo y 11.9% de niquel. Bajo condiciones de
equilibrio, la reaccidn peritéctica, sucede para composiciones mayores al 75% de
Fe. Sin embargo, experimentos han revelado que esta reaccién puede ocurrir para
composiciones muy aleadas, probablemente debido a la microsegregacién. Como
regla general, se dice que composiciones poco aleadas, tienden a experimentar la
reaccion peritéctica (/ + & — y). Mientras que los grados mas aleados, tienden a
una reaccion del tipo eutéctica [41].

Figura 6. Proyecciones del liquidus y solidus en el sistema Fe-Cr-Ni, junto con sus
constituyentes binarios [28].
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Se cree que la ocurrencia de la reaccidén peritéctica, es importante, para el
agrietamiento en caliente. Una reaccion peritéctica, provoca una interfaz de dos
fases, liquido + ferrita —»austenita. Se tendran dos fases en contacto con liquido.
Esto disminuye la "adherencia" de liquido en los limites de granos heterogéneos,
lo cual retardara la formacion de microfisuras [41]. Es importante sefialar que, al
disminuir la temperatura, disminuye la estabilidad térmica de la ferrita
transformandose en austenita. Ademas, debido a las condiciones de no equilibrio
(enfriamiento rapido), presentes en la soldadura. Se presenta un determinado
porcentaje de ferrita retenida a temperatura ambiente. Este porcentaje
generalmente esta determinado por la composicion de la aleacion.

La figura 7 muestra los cuatro modos de solidificacién, que pueden existir:
austenitico (A), austenitico primario (AF), ferritico primario (FA) y ferritico (F). Las
aleaciones que solidifican en el modo A presentan una sola fase a temperatura
ambiente, mientras que aquellas que se encuentran cerca del ring peritéctico (/ + &
+ y) solidificaran en el modo austenitico primario AF, formando ferrita eutéctica.
Las composiciones que solidifican en los modos FA, F, pasan a través de la region
bifasica (& + y) aproximadamente a 1300°C, ingresando nuevamente al campo de
la austenita [9].

kRN

A AF

FA F
Figura 7. Modos de solidificacion [9].

Teniendo en cuenta los diferentes modos de solidificacion se puede comentar que,
en los aceros con modo de solidificacion austenitico, las regiones interdendriticas
estan ligeramente enriquecidas en cromo y niquel. Para el modo de solidificacion
austenitico-ferritico (AF), la austenita solidifica primero y la ferrita delta se forma
del liquido retenido entre las dendritas de austenita, presentando un significante
enriquecimiento de cromo y carencia de niquel. Cuando los modos FA y F toman
lugar, el nucleo dendritico esta significantemente enriquecido en cromo y carente
de niquel. Los nucleos de ferrita en las zonas ricas en cromo y carentes de niquel
se presentan como una fase de no-equilibrio. La segregacion del cromo en ferrita y
del niquel en austenita, juega un rol principal, en estabilizar la ferrita en la
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subsiguiente transformacion en estado solido (posterior a la solidificacion). Tal
como se comentd anteriormente, la austenita crece dentro de la fase ferrita delta,
provocando una disminucion de la fraccion en volumen de ferrita. A temperatura
ambiente la estructura sera austenitica con un pequeno volumen de ferrita delta

[4].

En los modos de solidificacion AF y F, entre 70-100% de ferrita delta podria
formarse al final de la solidificacion, donde la ferrita se transforma casi
completamente a austenita en estado sélido, durante el enfriamiento. En los
aceros austeniticos la cantidad de ferrita retenida puede variar desde pequefios
porcentaje a valores tan altos como 15-20%. Esto se debe a dos factores: primero
al modo de segregacion del cromo y niquel, posterior a la solidificacion y segundo,
a las rapidas tasas de enfriamiento durante la soldadura.

Los aceros inoxidables austeniticos son considerados los mejores para la
soldadura por arco eléctrico y por fusion. Estos presentan 3 problemas asociados
al proceso de soldadura:

e Sensitizacion
e Formacion de fase sigma.
e Fisuracion en caliente, conocido como hot cracking

La sensitizacién se refiere a la pérdida de la resistencia a la corrosion, la cual
puede ocurrir si los aceros son enfriados lentamente desde la temperatura de
disolucién 1100°C 6 recalentados en el rango de temperaturas 425-850 °C [7].

En la soldadura el calor que se genera produce un gradiente de temperatura en el
metal base, también puede inducir tensiones residuales en el area soldada, lo que
en algunos ambientes puede resultar en roturas por corrosion bajo tension. Uno de
los problemas de corrosion relacionados con la soldadura es el ataque
intergranular, en la zona soldada afectada por la temperatura. En el rango de
temperaturas que va de 425 a 900°C, el carbono se combina con el cromo para
formar carburos de cromo en el borde de los granos. El area adyacente a los
carburos esta deficiente de cromo. Cuando la red de carburos es continua, la
envoltura empobrecida en cromo alrededor de los granos puede ser atacada
selectivamente, resultando en corrosion intergranular. En el peor de los casos, la
capa empobrecida en cromo se corroe completamente y los granos se separan del
metal base [10].

Se conoce que ocurren microfisuras o grietas en soldaduras de aceros inoxidables
austeniticos. Pueden aparecer en el metal soldado durante o inmediatamente
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después de la soldadura, o pueden ocurrir en la zona afectada por el calor de la
capa de soldadura depositada previamente. La microestructura del metal soldado
influye fuertemente en la formacion de microfisuras. Una soldadura
completamente austenitica es mas susceptible a las microfisuras que una
soldadura con algo de ferrita. Niveles de ferrita de 5 a 10% o mas en soldaduras o
fundiciones pueden ser bastante beneficiosas en la reduccion de grietas
producidas en caliente y microfisuras. La cantidad de ferrita en la serie 300 se
controla con la composicién y velocidad de enfriamiento de la soldadura, cuanto
mas rapido el enfriamiento, mas alto el contenido de ferrita.

La formacion de la fase o es entre los 600 y 900°C, siendo esta un compuesto
intermetalico concentrado de hierro-cromo, duro y fragil, como se menciono antes.

1.4  Imperfecciones de soldadura

Imperfeccion: cualquier derivacion de la soldadura ideal. Defecto: una
imperfeccion inaceptable. Clasificacion de imperfecciones de acuerdo a BS EN
ISO 6520-1. El estandar clasifica las imperfecciones geométricas en soldadura de
fusién en 6 grupos:

- Grietas

- Cavidades

- Inclusiones sdlidas

- Falta de fusion y penetraciéon

- Forma y dimensiones imperfectas
- Varias imperfecciones

Es tan importante identificar correctamente una imperfeccion, como el poder
establecer la causa y tomar acciones para prevenir que vuelva a ocurrir.

Grietas: Imperfeccion producida por una rotura local en el estado sdlido, que
puede surgir del efecto de enfriamiento o tensiones. Las grietas son mas graves
que otros tipos de imperfecciones ya que su geometria produce una muy larga
concentracion de tension en la punta de la grieta haciéndola mas vulnerable a una
fractura. Existen los siguientes tipos de grietas:

e Longitudinal

e Transversal

e Radiales (grietas que parten de un punto en comun)
e Crater
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e Ramificacion ( grupo de grietas conectadas procedentes de una grieta en
comun)

Estas grietas pueden estar situadas en:

- La soldadura del metal
- Zona Afectada por el Calor (ZAC)
- Metal base

Excepto: Las grietas crater estas son encontradas solo en la soldadura.
Dependiendo de su naturaleza, estas grietas pueden ser:

- En caliente (es decir grietas de solidificacion o licuacion)

- Inducidas por precipitacion (es decir grietas recalentadas presentes en el
arrastre de acero resistente)

- En frio (es decir grietas inducidas por hidrogeno)

- Desgarrre laminar

Grietas en caliente dependiendo en su localizacion y su modo de aparecer, la
grieta en caliente puede ser:

- Grietas de solidificacion: ocurren en el metal de soldadura (usualmente a lo
largo del centro de la soldadura) como un resultado del proceso de
solidificacion.

- Grietas de licuacién: ocurren en la zona afectada por el calor de grano
grueso, en los vecinos cercanos a la linea de fusion como un resultado de
calentar el material a una temperatura elevada, lo suficientemente alto para
producir licuacion de componentes de bajo punto de fusion localizados en
los limites de grano.

Grietas de solidificacion:

La figura 8 ejemplifica el agrietamiento en la solidificacién, generalmente este
puede ocurrir cuando:

- El metal de la soldadura tiene un alto contenido de carbdén o impurezas
(azufre, etc).

- La relacién profundidad y anchura del cordén de soldadura es grande
(profundo y estrecho).

- Lainterrupcion de la condicidon de flujo de calor ocurre.
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20mm
Figura 8. Muestra de una grieta de solidificacion.

Las grietas pueden ser amplias y abiertas, como huecos estrechos 6
subsuperficies. Las grietas de solidificacién ocurren mas probablemente en ciertas
composiciones y resulta en un amplio rango de temperaturas de congelamiento.
En aceros esto es creado comunmente por un contenido de carbén mayor de lo
normal e impurezas de elementos tales como azufre y fosforo. Estos elementos se
segregan durante la solidificacion, asi que el liquido intergranular se mantiene
después de que la mayor parte de la soldadura ha solidificado. La contraccién
térmica del cordén de soldadura puede ser causa de esta ruptura y formar una
grieta, lo cual se observa en la figura 9.

Pelicula liquida

enriquecida con azufre Grieta de

solidificacion

ension de
contraccion

Figura 9. Grieta de solidificacion.
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Es importante que el fabricante de soldadura no suelde en superficies metalicas
cubiertas con escamas 6 contaminadas con grasa ¢ aceite. Las escamas pueden
tener un alto contenido del azufre, el aceite y grasa pueden suministrar tanto
carbono como azufre. Contaminacion con bajo punto de fusiéon y metales tales
como cobre, estano, plomo y zinc deben evitarse [14].

Agrietamiento inducido por hidrégeno

El agrietamiento inducido por hidrégeno ocurre primeramente en la region de
granos uniformes de la zona afectada por el calor, agrietando desde el interior del
grano. Su trayectoria es usualmente una combinacion de agrietamiento inter y
transgranular. La direccion de la tension de traccion residual principal puede
causar el recorrido de la grieta, hasta crecer progresivamente lejos de limite de
fusidn, hacia una region de menor sensibilidad al agrietamiento de hidrogeno.
Cuando esto sucede, la tasa de crecimiento de la grieta decrece y eventualmente
se detiene, como se observa en la figura 10.

of (e

Figura 10. a) Raiz de la grieta (debajo‘delugran‘o)..b) Punta d‘e' la grieta por

induccion de hidrogeno.

Cuatro factores son necesarios para causar agrietamiento de hidrogeno en la zona
afectada por el calor:

Cantidad de hidrogeno >15ml en metal de soldadura
Esfuerzo >0.5 del limite elastico
Temperatura <300°C

Susceptible microestructura >400HV dureza

Si cualquier factor no se satisface, el agrietamiento no ocurre, asi que puede ser
evitado a través del control de uno o mas factores:
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- Aplicar precalentamiento para reducir la tasa de enfriamiento y asi evitar la
formacion de microestructuras susceptibles.

- Mantener una temperatura especifica entre pasadas (mismo efecto como
precalentamiento).

- Postcalentamiento al finalizar la soldadura para reducir el contenido de
hidrogeno permitiendo que el hidrogeno se difunda de el area de soldadura.

- Reduce el hidrogeno en el metal de soldadura mediante la seleccion
apropiada del proceso/consumible (por ejemplo usar soldadura TIG en lugar
de MMA, basicamente electrodos cubiertos en lugar de celulosa).

- Usan una técnica de muchos ciclos en lugar de un solo ciclo y eliminar
microestructuras susceptibles por el efecto de auto revenido, permite que el
hidrogeno se difunda desde la zona de soldadura.

- Usar austenita 6 relleno de niquel para evitar formacién de microestructura
susceptible y permitir al hidrogeno difundirse fuera de areas criticas.

- Usar gases de proteccién secos o reducir el contenido de hidrogeno.

- Limpiar el éxido del punto para evitar la contaminacion de hidrogeno desde
la humedad presente en el 6xido.

- Reducir la tension superficial.

- Mezcla el perfil de soldadura para reducir la concentracion de tension en la
punta de la soldadura.

1.5 Procesos de soldadura

La ciencia de la soldadura se ocupa de estudiar los medios practicos, para
producir uniones atomo a atomo a través de superficies metalicas preexistentes y
en un numero suficiente para otorgar resistencia mecanica satisfactoria. Uno de
los métodos mas utilizados en la soldadura es emplear energia térmica para fundir
localmente los metales a unir, de esta manera, se logra reducir la tension de
fluencia de los materiales, asi como disociar los 6xidos, volatilizar la humedad y
originar el intimo contacto de las piezas por la fusion y solidificacion de los
materiales en contacto. Este se conoce como soldadura por fusion [2].

Durante la soldadura de fusion, los ciclos térmicos producidos por el movimiento
de la fuente de calor causan un cambio en el estado fisico, transformaciéon de fase
metalurgica, estrés térmico transitorio y movimiento del metal. Después de que la
soldadura es completada, el producto final puede contener discontinuidades
fisicas que son debidas a la solidificacion excesivamente rapida, o microestructura
adversa que es debido a un enfriamiento inapropiado. Los procesos de soldadura
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pueden estar en los modos: manual, semiautomatico y automatico, los mas
utilizados en el sector industrial son los siguientes:

e Soldadura por arco metalico (SMAW)

e Soldadura por arco metalico con gas (GMAW)
e Soldadura por arco con fundente (FCAW)

e Soldadura por arco de gas tungsteno (GTAW)
e Soldadura por arco sumergido (SAW)

1.5.1 Soldadura por arco metalico (SMAW)

La soldadura por arco eléctrico manual con electrodo revestido, es un proceso de
unién por fusién de piezas metalicas. Para lograr la unidén, se concentra el calor de
un arco eléctrico establecido entre los bordes de las piezas a soldar y una varilla
metalica, llamada electrodo, produciéndose una zona de fusién que, al
solidificarse, forma la uniéon permanente, como se muestra en la figura 11 [5].

Direccion
de desplazamiento
Gas protector desde s—

€l electrodo revestido
_ Electrodo revestido

Metal fundido de soldadura Alambre de electrodo

Y . — Arco
\ ,p, ,0‘ Gotitas demetal

\}/\)/\\\\///////

Figura 11. Proceso de Soldadura por arco metalico [5].

Escoria ..~

Metal de soldadura
solidificado

Metal base

Este tiene mayor flexibilidad que todos los demas, ya que puede utilizarse en
todas las posiciones: plana, horizontal, vertical y arriba

1.6.2 Soldadura por arco de gas tungsteno (GTAW)

Proceso que produce coalescencia de metales, calentandolos con un arco entre
un electrodo de tungsteno protegido por gas (no consumible) y la pieza de trabajo.
La proteccion se obtiene de un gas 6 una mezcla de gases. Puede usarse 6 no
presion y metal de aporte, también se le denomina soldadura TIG. Este método es
muy utilizado para soldar aluminio, magnesio y acero inoxidable. Este proceso
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cumple donde las normas de calidad son extremadamente exigentes, tales como
soldadura nuclear y tuberias a altas presiones [5].

Este proceso funde juntos los metales a unir calentandolos con un arco de un
electrodo de tungsteno no consumible (como se muestra en la figura 12). El metal
de aporte se obtiene de una varilla de aporte que se aplica manualmente, como el
metal de aporte no se transfiere a través del arco, se reduce enormemente la
posibilidad de salpicadura. El bafio de soldadura esta protegido por un gas inerte,
el mas utilizado es argdn por su costo relativamente bajo, este gas protector
elimina la necesidad de fundentes para proteger la soldadura, los que pueden
quedar retenidos en la soldadura en forma de escoria.

Generalmente se utiliza un redstato para variar la corriente durante la soldadura,
esto con el fin de reducir la produccién de calor que se acumula en la pieza. Para
acero suelen utilizarse electrodos de aleaciones de tungsteno con 2% de torio,
debido a su punto de fusion alto de aproximadamente 3410°C, sus buenas
caracteristicas para iniciar el arco y para mantenerlo estable [5].
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‘ Cabezadetrabajo 10 Cabeza detrabajo

Figura 12. Proceso de soldadura GTAW [4].
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CAPITULO 2. METODOLOGIA

Se propuso realizar un analisis metalurgico con el fin de identificar la causa de la
generacion de grietas, partiendo de la muestra de un cordon soldadura entre
placas de acero inoxidable austenitico 347, soldado mediante el proceso GTAW-
SMAW tipo manual: Donde se utilizé una potencia de 30 volts y 300 amperes, de
acuerdo a procedimientos industriales aplicados a estos aceros en campo.

2.1 Preparacion de la muestra.

El corte de la muestra se realiz6 en la parte central del cordén de soldadura (tanto
longitudinal como transversalmente), como lo muestra la figura 13. Este se realizd
con una maquina de corte, que al momento de cortar, enfria la zona de corte, esto
para evitar la generacion de esfuerzos, ya que estos alteran la microestructura del
material.

. A g ¢ ,&4‘\"-“'
Figura 13. Corte de la muestra.

Para verificar que se trata de un acero inoxidable 347, se realizé un analisis
quimico del acero inoxidable 347, en un espectrometro de masas, con muestras
cortadas de 1in?.
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En una muestra cortada longitudinalmente se inicio el desbaste. Este se llevo a
cabo por abrasion con papel de carburo de silicio de diferente tamafio de grano
(80,100, 240, 400, 600 y 1200), el cual se exhibe en la figura 14. Se utilizé agua
como elemento dispersante, el agua tiene por objeto refrigerar y barrer las
particulas de la superficie tanto de la muestra como del abrasivo. Para pasar de un
papel a otro, se debe obtener una superficie plana, uniforme y las rayas deben
estar en una misma direccion.

i

Figura 14. Papel de carburo de Silicio utilizado para el désbaste de la muestra.

Para pulir la muestra desbastada, se utilizaron panos de terciopelo con
suspensiones de alumina (Al,O3). En las particulas de alumina se tenia un
diametro de 1 micra.

El ataque quimico se realizé sumergiendo la muestra pulida en una solucion de
acido oxalico al 10 % p/p con 5ml de &cido clorhidrico durante 45 segundos. Como
los cristales del acero 347 tienen distintas orientaciones, al agregar la solucion de
ataque, los cristales adyacentes se disuelven a diferentes profundidades,
produciendo el efecto del altiplano. Después del ataque, los limites de grano
atacados en la superficie quedan marcados por una red de escarpaduras poco
profundas. Estas superficies casi verticales no reflejan la luz en las lentes objetivos
de un microscopio en la misma forma que las superficies horizontales y las formas
de los cristales que quedan entre ellos. Como resultado, se observara la posicién
de los limites de los cristales y la presencia de las diferentes fases.

La limpieza de la muestra se realiz6 en un bafo de ultrasonido, que permite
eliminar las impurezas presentes en la superficie de esta. Primero se coloco la
muestra en un vaso de precipitados con acetona. Después el vaso de precipitados
se puso dentro del bafo de ultrasonido durante 10 minutos. La muestra se retird
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antes de apagar el bafio de ultrasonidos para evitar que las impurezas se
volvieran a depositar sobre la probeta. Finalmente la muestra se seco con aire a
presion.

2.2  Analisis con el MEB.

Una vez preparada la muestra, se evalu6é su microestructura, mediante el uso de
un Microscopio Electronico de Barrido (MEB) Jeol stereoscan 440 que operd a
20kV y 3A. Este también cuenta con un sistema de microanadlisis. El equipo se
muestra en la figura 15.

Figura 15. Microscopio electrénico de barrido (MEB) Jeol stereoscan.
2.3  Difraccion de Rayos X

Se utilizé un difractometro Siemens 500 (figura 16), el cual empled una radiacion
de cobre (ACu = 1.1416 A), un angulo de barrido 26 de 6° a 120° y una velocidad
de barrido de 1°/min. La interpretacién de la curva obtenida se hizo mediante la
ecuacion de Bragg: A =2 d sin 6, donde A es la longitud de onda de la fuente de
radiacion, d es el espaciamiento interplanar de la fase 6 compuesto a identificar y
0 es el angulo de barrido.
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Figura 16. Difractometro Siemens 500.

En el estudio de difraccion de rayos x la muestra, que tenia un enorme numero de
pequefios cristales, orientados en todas las direcciones posibles, fue expuesta al
haz. Cuando el haz de rayos x atravesd el material, se pudo esperar que un
numero significativo de particulas estuviera orientado de tal manera que cumpliera
la condicién de Bragg.

2.4  Pruebas mecanicas.

Se utilizé una maquina Instron 1200 de 10 toneladas, la cual se muestra en la
figura 17. Durante la prueba se utiliz6 una velocidad de deformacion de 0.5
cm/min. Y se determinaron el 0.2% de limite de fluencia, la ultima resistencia a la
tension y él % de elongacién. Lo anterior se midié a temperatura ambiente y a
450°C.

||
|

"N
";,

Figura 17. Maquina Instro-n 1200.
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Las probetas de tensién se maquinaron de acuerdo a la norma ASTM ES8, las
especificaciones de esta se muestran en la figura 18. Las probetas se tomaron de
muestras cortadas transversalmente, del cordén de soldadura.
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Figural8. Medidas de la probeta de acuerdo a la norma ASTM ES8 [10].

La prueba de tension consisti6 en someter una probeta, con las dimensiones
especificadas, a una velocidad constante de estiramiento. Las probetas se
sujetaron mediante unas mordazas al puente superior, el cual estaba fijado a una
cédula de carga. El puente se desplazé a una velocidad constante, hasta la rotura
de la probeta. Mediante la cédula de carga se determinaron los incrementos en la
longitud de la probeta y el alargamiento. A partir de estos datos se calcularon la
resistencia a la traccion, alargamiento, limite elastico, etc. La ultima resistencia a
la tension es una propiedad importante, dado que permite valorar cuanto puede
soportar la muestra, antes de fallar por fractura.

2.5 Tratamiento térmico.

Se propusieron 5 tratamientos térmicos, para las probetas soldadas de acuerdo al
procedimiento GTAW-SMAW manual con un acero inoxidable TP-347. Estos para
favorecer la disolucion del Cr y Ni, los tratamientos se describen a continuacion:

Muestra 2 (M2): una probeta soldada, se sometié a un ciclo de calentamiento, el
cual, de temperatura ambiente a 315°C, se calentd sin restriccidon, posteriormente
se elevo la temperatura de la muestra de 315°C a 899°C, a una taza de
calentamiento de 102°C por hora. Una vez que se alcanzé la temperatura de
899°C, esta se mantuvo constante durante 2 horas. Luego en el ciclo de
enfriamiento de 899°C y hasta los 315°C la velocidad de enfriamiento fue a una
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taza de 102°C por hora. Después el horno fue apagado y se dejo enfriar hasta
temperatura ambiente.

Muestra 3 (M3): Esta muestra luego de ser soldada, se calenté de temperatura
ambiente a 315°C sin restriccion, en seguida de 315°C hasta 899°C se calento a
una taza de 102°C por hora, a una temperatura de 899°C se mantuvo por 2 horas.
Después con la misma taza de enfriamiento esta muestra regres6 a 315°C, en
este punto el horno se apagé y se dejo enfriar hasta temperatura ambiente.

Muestra 4 (M4): Otra probeta soldada se calenté de temperatura ambiente a
315°C sin restriccion, después de 315°C a 1066°C se calentd a una taza de 102°C
por hora, esta temperatura se mantuvo durante 1 hora. Posteriormente de 1066°C
hasta temperatura ambiente simplemente se dej6 enfriar, graficando la
disminucién de la temperatura.

Muestra 5 (M5): Para esta probeta el tratamiento térmico consté en calentar de
temperatura ambiente a 315°C sin restriccion, luego de 315°C hasta 600°C se
calentd a una taza de 102°C por hora, esta temperatura se mantuvo por 120
minutos aproximadamente. Después con la misma taza de enfriamiento la muestra
regreso a 315°C, a esta temperatura el horno fue apagado y se dejé enfriar hasta
alcanzar la temperatura ambiente.

Muestra 6 (M6): Por ultimo en este tratamiento térmico se calentd sin restriccion
de temperatura ambiente hasta 315°C, luego de 315°C hasta 600°C se calent6 a
una taza de 102°C por hora, esta temperatura se mantuvo por 120 minutos
aproximadamente. Después con la misma taza de calentamiento la muestra se
recalentd hasta a 1150°C y se mantuvo por otras 2 horas. El ciclo de enfriamiento
fue de 1150°C hasta 950°C, con una taza de enfriamiento de 102°C por hora y en
esta permanecié por 60 minutos, posteriormente de 950°C hasta temperatura
ambiente el horno fue apagado y se grafico la caida de la temperatura.

Las 5 muestras resultantes de estos tratamientos térmicos, se sometieron a las
mismas pruebas experimentales que el corddn de soldadura original: analisis de
su microestructura en el MEB, difraccion de rayos “X” y medicion de sus
propiedades mecanicas a temperatura ambiente (25°C) y a 450°C. En la parte de
resultados solo se expuso el tratamiento que mejores propiedades mecanicas

arrojo.
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CAPITULO 3. RESULTADOS

La composicién quimica se muestra en la tabla 4, esta se obtuvo solo para
confirmar que se tenia un acero inoxidable austenitico 347 y que no hubiera
excedente de algun componente. Esto se confirmé al comparar esta tabla con la
de composicion esperada (reportada en la tabla 3).

Tabla 4. Composicion quimica obtenida por espectrometria de masas (% p/p).

Elemento | Porcentaje
Carbono 0.075
Fosforo 0.035

Manganeso 1.99
Azufre 0.035
Cromo 18.89
Niquel 12.24
Niobio 0.75
Tantalo 0.07
Titanio 0.012
Hierro 65.9

3.1 Evaluaciéon microestructural.

Después de desbastar la muestra hasta mostrar el efecto espejo y de realizar el
ataque quimico adecuado, se evaluo la microestructura en el MEB obteniendo lo

siguiente.

Lo primero que se examiné en la muestra fue la grieta de mayor tamano, ya que
esta se veia a simple vista. Fueron precisamente las zonas aledafias a esta y
otras grietas las que ayudaron a concluir lo que provoco la fractura. La figura 19
muestra la grieta cuya apertura era de aproximadamente 1.3 mm y de donde se
desprendian pequefas grietas. También se pudo observar una gran cantidad de
precipitados cerca de la grieta, o que alterd la composiciéon deseada en el corddn

de soldadura.
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Figura 19. Grieta que presenté el reactor DC-101.

La composicién es un factor determinante, ya que esta afecta la tendencia del
metal hacia el agrietamiento de dos maneras principales: En primer lugar, el modo
de solidificaciéon FA / F ha sido encontrado beneficioso en la reduccion del
agrietamiento, este determina la naturaleza de las interfaces solidas presentes
durante la solidificacion. ElI segundo efecto de la composicién es a través de la
segregacion, que determina las caracteristicas humectantes y de
sobreenfriamiento constitucional en las regiones interdendriticas [42]. La presencia
de este tipo de estructura tiene lugar cuando el gradiente de temperatura, en el
liquido durante la solidificacion es muy grande. De hecho, mientras mas grande
sea el gradiente mas regiones segregadas con soluto podrian generarse.

La figura 20 muestra la microestructura en el cordén de soldadura, a diferentes
aumentos, en esta se observd la presencia de una matriz de color gris que
corresponde a la fase austenitica caracteristica de un acero 347. También se
encontraron zonas dendriticas columnares con gran segregacion de solutos,
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ilustrado por un gris mas obscuro. Se aplicaron rayos-x en las zonas segregadas
para identificar los elementos presentes, con lo que se obtuvo lo siguiente.

Figura 20. Estructuras dendriticas obtenidas en el cordon de soldadura.

En algunas regiones interdendriticas del cordon de soldadura, las cuales se
enumeraron en la figura 21, se llevd a cabo un microanalisis. Con el fin de
detectar los elementos presentes en estas regiones y la composicion de estos. La
tabla 5 presenta los resultados del microanalisis realizado en cada punto. Se
detectd la presencia de cromo y niquel, con un ligero incremento en el contenido
de cromo del 1% p/p aproximadamente con respecto a su porcentaje inicial y una
disminucién en el contenido de niquel de aproximadamente un 2% p/p.

En esta zona efectivamente, se encontraron alteraciones en la composicion de las
regiones interdendriticas, pero estas no fueron lo suficientemente grandes como
para que se piense que generaron un cambio en las fases metalicas presentes en
el cordon de soldadura 6 que propiciaron la generacién de grietas, por lo que se
detuvo el estudio de esta zona.

En zonas aledafias a la regidon anterior, también se realiz6 el microanalisis en
algunas de sus zonas interdendricas, en la figura 22 muestran estas zonas y la
tabla 6 presenta los resultados de los microanalisis en cada punto. Donde se
observé un incremento del 50% en promedio del contenido de cromo inicial, asi
como la disminucion de 2 veces el contenido inicial de niquel.
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Figura 21. Rayos X realizados a las zonas segregadas marcadas.

Tabla 5. Composiciones del microanalisis realizado en las zonas segregadas
indicadas en la figura 21.

Punto | % Cr | % Ni

1 19.81 | 10.12
19.82 | 10.10
19.77 | 10.23
19.76 | 10.22
19.78 | 10.17
19.80 | 10.17
19.74 | 10.23
19.76 | 10.18
19.75 | 10.22
19.75 | 10.31
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La tabla 6 mostro la concentracion de cromo y niquel, en los puntos de la zona
interdendritica de la figura 22. En este caso, contrario a la zona anterior que no
mostré un cambio significante en la concentracidon, en este se observd que el
cromo aumento peligrosamente en un 9% aproximadamente y el niquel disminuye
un 50%.

Si en esta zona existe un excedente de cromo, muy probablemente en zonas
adyacentes a esta, se tenga un déficit de cromo. Algo alarmante ya que este
elemento es el responsable de la capa pasivante, caracteristica de los aceros
inoxidables. Es decir, el que le da la resistencia a la corrosion. Esto pudo ser la
posible causa del agrietamiento en el cordon de soldadura.
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Figura 22. Microanalisis mas profundo en las zonas interdendriticas.
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Tabla 6. Concentraciones en las regiones interdendriticas de la figura 22.

Punto | Cromo | Niquel
1 27.84 | 4.34
2 27.8 4.31
3 27.96 | 4.36
4 27.89 | 4.39
5 2793 | 4.33
6 27.84 | 4.35
7 27.96 | 4.38
8 27.82 | 4.38
9 27.85 | 4.39
10 27.88 | 4.33

La figura 23 muestra el diagrama de fases Fe-Cr, en funcién de la temperatura. Se
indicé con la linea roja, el contenido de cromo cuantificado en las regiones
interdendriticas de la figura 22. De acuerdo a este diagrama existe la presencia de
fase sigma, un compuesto intermetalico que tiende a disminuir la ductilidad y
tenacidad del material, ademas de causar fragilidad a temperatura ambiente y en
cantidades considerables también disminuye la resistencia a la corrosion [3].
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Figura 23. Diagrama de fases Fe-Cr, en funcion de la temperatura [10].
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Figura 24. Difraccion de rayos-x en el cordon de soldadura.
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El difractograma de la figura 24 mostré el microanalisis realizado en la zona
interdendritica. El punto especifico se encerrd con rojo, este pertenece a la zona
donde se encontré segregacion de cromo.

El analisis revelé una matriz austenitica, que presentd una estructura cristalina
cubica con parametro de red a=3.58A, se identificd la presencia de la fase sigma
(o) y de la fase chi (X). La fase sigma presenté una estructura cristalina de tipo
tetragonal y parametros de red a=8.814A y c=4.57A, mientras que la fase chi
presentd una estructura cristalina cubica con parametro a=8.89A, es decir, se
habla de un material fragil, con menor resistencia. A partir de estos resultados, se
determiné la fraccidon volumétrica de cada fase. Esta se muestra en la tabla 7.

Tabla 7. Fraccion en volumen de fases presentes en el cordén de soldadura.

Fase Cordon de soldadura
(%vol)
o 8.46
X 0.17
Nb (C;N) 0.45
Y 90.82
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En la figura 25 se mostrdé la microestructura del cordon de soldadura, en zonas
lejanas a las grietas. Donde se observo la presencia de una matriz de color gris
claro que corresponde a la fase austenitica caracteristica de un acero 347 y una
estructura columnar dendritica bien definida y uniforme. Dando pie a pensar que
fueron solo algunas zonas las afectadas por la segregacién de cromo, pero que
gran parte del material tiene una microestructura favorable para su funcion.
También se observo que todas las regiones interdendriticas presentaron fases
primarias continuas, donde el tamafio promedio de estos brazos dendriticos es de
86um.

100pum

—

Figura 25. Metalografia del cordon de soldadura, en zonas apartadas de las
grietas.

3.2 Pruebas mecanicas

Los resultados de la prueba de tension en el cordon de soldadura, se reportaron
mediante la grafica mostrada en la figura 26. Donde se encontré un limite de
cedencia de 404.6MPa a 25°C que disminuyd a 268.3MPa el elevar su
temperatura a 450°C. La resistencia a la tension a 25°C es de 579 MPa, pero a
450°C nuevamente disminuye a 410.1MPa. La elongacion a 25°C es de 31.8% y a
450°C solo del 30.7%. En las muestras que se obtuvieron, a partir de los
tratamientos térmicos, se buscé mejorar estas propiedades, con énfasis en su
limite de cedencia a 450°C.
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Figura 26. Curva tension-deformacion a 25°C y 450°C.

3.3 Muestra tratada térmicamente.

La tabla 8 muestra las propiedades mecanicas obtenidas a partir de tratamientos
térmicos, aplicados a probetas de acero inoxidable 347 soldadas mediante el
procedimiento GTAW-SMAW tipo manual. Esta tabla se generé con el fin de seleccionar
solo una muestra, los resultados de esta muestra se exponen en esta parte, mientras que
los resultados de las otras muestras se pueden consultar en el anexo Il. Como se
menciono antes la muestra seleccionada fue la que mejores propiedades mecanicas
genero. Esta muestra fue la muestra dos (M2).

Tabla 8. Propiedades mecanicas de todas las muestras obtenidas a partir de un
tratamiento térmico.

Temperatura ambiente .
P 25°C) 450°C
Limite de Ultima Limite de Ultima
Muestras | Cedencia | resistencia | Cedencia | resistencia
(Mpa) (Mpa) (Mpa) (Mpa)
M1 404.6 579 268.3 410
M2 515 692 342.8 572.2
M3 217 598 194 474.2
M4 241 388.5 200.5 295.2
M5 411 682 274.2 382.8
M6 200 676 200 470
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La figura 27 ilustro el ciclo de calentamiento de la muestra 2, donde se observa
que la muestra se sometié a una temperatura de 900°C durante 2 horas. Lo que
probablemente permitid disolver los compuestos intermetalicos. El tratamiento
térmico duré aproximadamente 23 horas.

Tratamiento térmico
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Figura 27. Tratamiento térmico de la muestra 2.

La figura 28a evidencia la microestructura de la muestra dos, esta fue tratada
térmicamente. En la parte a) de la figura se observa una microestructura dendritica
columnar, una matriz austenitica de color gris y no se observan fases indeseables,
tales como la fase sigma y la fase chi. Aunque aun pueden observarse algunos
precipitados no gratos como el FeCr.

El estudio de esta muestra se realizé también para la zona afectada por el calor
parte b de la figura 28 y para el material base parte ¢ de la misma figura, esto con
el fin de verificar que se obtuvo la estructura austenitica deseada, lo que se
comprobd, segun se puede observar en la metalografia.
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Figura 28. Microestructura encontrada en la muestra tratada térmicamente. La
parte a) pertenece al cordén de soldadura, b) a la zona afectada por el calor y c) el
material base.
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La figura 29 muestra el patron de difraccion de rayos-x perteneciente al cordéon de
soldadura de la muestra 2. Donde se observé una fase austenitica (y) cuya
morfologia es de tipo dendritico equiaxado/columnar, con una estructura cristalina
clbica y parametro de red a=3.75A, también se detecto la presencia de
carbonitruros de niobio, otra caracteristica primordial en los aceros inoxidables
austeniticos, con una estructura cristalina cubica y parametro a=4.54A 'y por
ultimo se detectdé un compuesto intermetalico de tipo FeCr con una estructura
cristalina cubica y parametro de red a=5.25A.

anay SRR ,
30 40 50 60 70 80 90 100

Figura 29. Difractograma obtenido de la muestra tratada térmicamente.

La tabla 9 muestra la fraccion volumétrica de fases y precipitados observados en
el cordén de soldadura de la muestra tratada térmicamente, no se detectd ni la
fase sigma ni la fase chi. Se advirti6 la presencia de precipitados de niobio
ademas de un compuesto intermetalico de la forma FeCr. En término general se
puede decir, que se tiene una muestra con mayor resistencia a la corrosion que el
corddn de soldadura original. Se cree que una microestructura dendritica
equiaxada brinda mejores propiedades mecanicas.
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Tabla 9. Fraccion volumen de las fases presentes en la muestra tratada
térmicamente.

Fase Cordon de soldadura
(%vol)
o 0.0
X 0.0
FeCr 0.56
Nb (C;N) 1.21
Y 97.93

La figura 30 muestra las curvas tension-deformacion para la muestra tratada
térmicamente a temperatura ambiente (25°C) y a 450°C. Se encontrd que el limite
de cedencia a 25°C es de 515 MPa, mientras que a 450°C disminuy6 a 342.8
MPa. El valor de la ultima resistencia a la tensién a 25°C es de 692 MPa y a 450°C
de 572.2 MPa. La elongacion a 25°C es de 49.8% disminuyendo a 40% para
450°C.

Precisamente fueron estos resultados los que determinaron que se eligiera este
tratamiento térmico, como la mejor eleccidén. Se puso especial atencién al limite de
cedencia medido a 450°C. Puesto que este limite es una medida indirecta, de la
capacidad que posee un material para deformarse elasticamente. Este respecto al
del cordon de soldadura original aumento en un 21.8% luego del tratamiento
térmico. La medicién a 450°C fue debido a que esta es la temperatura a la que
opera el reactor DC-101 de la planta catalitica, en la refineria de Tula.
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Figura 30. Curva de tension-deformacién a 25°C y a 450°C.
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CAPITULO 4. CONCLUSIONES.

La probeta soldada fue expuesta a temperaturas que van de 425 a 900°C, rango
en el que el carbono se combina con el cromo para formar carburos de cromo en
el borde de los granos. El area adyacente a los carburos tiene menor cantidad de
cromo. Cuando la red de carburos es continua, la envoltura empobrecida en cromo
alrededor de los granos puede ser atacada selectivamente, resultando en
corrosion intergranular. En el peor de los casos, la capa empobrecida en cromo se
corroe completamente y los granos se separan del metal de base [10].

Se encontré a una segregacion de Cr mayor al 10% en la zona de grietas, de
acuerdo al diagrama de fases Fe-Cr esta concentracidén provoca la generacion del
fases intermetalicas tales como la fase sigma “0” y la fase chi “X”, estas suelen
generarse en las fronteras de grano, produciendo un material duro y fragil.

Los resultados de este trabajo destacan la importancia de los tratamientos
térmicos, de solubilizacién y estabilizacion de estructuras manifiestas en el acero
inoxidable 347, al igual que en el trabajo de Motor Tavares [31]. Someter el cordén
de soldadura a un tratamiento térmico favorece la solubilizacién de ferrita y
redistribuye el niobio. Lo que produjo una microestructura uniforme, sin fases
perjudiciales y esto generd probetas con mejores propiedades mecanicas. Por lo
anterior, se concluyd que esto se debe realizar para evitar la precipitacion de
carburos de cromo y otras fases metalicas no deseadas, lo que también mejora la
corrosion intergranular.

El estudio, aunque es relevante y cumplié con los objetivos planteados, no abarca
todas las posibles causas que participan en la generacion de las fisuras en los
reactores. Cabe mencionar que otras condicionantes también pueden causar la
aparicion de fallas, como lo son: los esfuerzos térmicos y las cargas mecanicas
que se producen durante la operacion del reactor.
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Microscopio Electrénico de Barrido (MEB)

El MEB es uno de los instrumentos mas utilizados para investigar la
microestructura de los materiales gracias a su gran profundidad de campo. Bajo el
bombardeo de electrones, varias sefiales son generadas como electrones
secundarios, electrones dispersos, rayos x caracteristicos, etc. que pueden
permitir a la caracterizacion de los materiales. EI MEB ofrece posibilidades de
formar una imagen facilmente interpretable ya que revela claramente tanto
imagenes de las secciones transversales pulidas y atacadas como imagenes de
superficies rugosas y de particulas.

Los componentes principales de un MEB incluyen el generador de electrones, un
generador de barrido, una columna que contiene las lentes magnéticas de
electrones, los condensadores de lentes y un deflector del haz. La parte baja de la
columna tiene unos detectores de electrones y el sistema de vacio necesario al
paso de los electrones. La figura 15 presenta las partes principales de un MEB.

Microscopio electréonico de barrido (MEB)

Hazde electrones

Lente condensador

Generador |

P oebad ~ Deflector del haz

f I*
Lente objetivo
Brazo de soporte
de la muestra
Pantalla
fluorescente Detector

Figura 15. Principales partes del microscopio electrénico de barrido.

Los electrones son generados por emision termoidnica o por un campo eléctrico.
Luego, los electrones son acelerados hacia el espécimen. EIl MEB dotado de un
espectrometro de dispersion de energia, utiliza un filamento de tungsteno que
juega el papel de catodo para acelerar los electrones. El anodo consiste en una
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pequefia apertura que deja pasar los electrones. El voltaje utilizado para acelerar
los electrones es de 20 kV. Las lentes sirven para obtener el aumento deseado.

Unas aperturas colocadas entre las lentes permiten limitar el diametro del haz. El
haz de electrones efectua un barrido y asi forma la imagen. El generador de
electrones y la columna tienen que estar al vacio para evitar todo dafo de la
fuente de electrones y toda bajada del voltaje del generador de electrones. El
vacio es también necesario para minimizar la dispersion de los electrones durante
el pasaje del generador a la superficie de la muestra. El detector de electrones es
un equipo que, bajo bombardeo de electrones, produce fotones. Los fotones se
convierten en senales eléctricas mediante un fotomultiplicador.

Ademas de los componentes principales de un MEB descritos antes, el MEB
utilizado esta equipado de un detector de energia dispersiva de rayos x. Este
equipo permite el analisis quimico cualitativo y cuantitativo de las muestras.
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Resultados de los tratamientos térmicos de las muestras M3 a la M6.

Las probetas se soldaron de acuerdo al procedimiento de soldadura GTAW-
SMAW de tipo manual. El acero soldado fue el TP 347. En la tabla 1 se muestran
los resultados de la composicidn quimica de las muestras, obtenida a partir de la
técnica de espectrometria de masas.

Tabla 1. Composicion quimica de todas las probetas.

Elementos | Muestra2 | Muestra3 | Muestra4 | Muestra5 | Muestra 6
C 0.075 0.078 0.078 0.077 0.078
Mn 0.035 2.00 1.99 1.99 2.00
P 1.99 0.037 0.037 0.039 0.038
S 0.035 0.021 0.02 0.027 0.023
Cr 18.89 18.88 18.99 18.79 18.92
Ni 12.24 12.36 12.72 12.38 12.55
Nb+Ta 0.82 0.89 0.91 0.91 0.89
Ti 0.012 0.012 0.012 0.011 0.011
Fe 65.9 65.72 65.24 65.78 65.49
Muestra 3.

Esta muestra luego de ser soldada, se calenté de temperatura ambiente a 315°C
sin restriccion, luego de 315°C hasta 899°C se calenté a una taza de 102°C por
hora, a temperatura de 899°C se mantuvo por 2 horas. Después con la misma taza
de enfriamiento esta muestra regresé a 315°C, en este punto el horno se apagé y
se dejo enfriar hasta temperatura ambiente. En la figura 1 se muestra el ciclo de
calentamiento. Donde se observd que el tratamiento térmico dura
aproximadamente 22 horas en regresar a temperatura ambiente.
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Figura 1. Ciclo de calentamiento y enfriamiento para la muestra 3.

La figura 2a muestra la microestructura del cordon de soldadura, donde se obtuvo
de un color gris claro una matriz austenitica con presencia de carburos, de un
color mas obscuro en los limites de los brazos dendriticos, el tamafio promedio de
estos es de 80um. En la parte b de la figura 2 se observo nuevamente la matriz de
color claro (austenita) con tamano de grano de 60um, con presencia de
precipitados alineados en la direccion de deformacion, en el limite de grano y en la
matriz. Por ultimo en la figura 2 parte c, también se tiene la matriz austenitica con
un promedio de grano de 53um, en esta se observo la presencia de precipitados
alineados en direccidén de deformacién, en el limite de grano y en la matriz.

En la figura 3 se confirmo la presencia de una fase austenitica, cuya morfologia es
del tipo dendritico columnar/equiaxiado con una estructura cristalina cubica con
parametro de red a=3.57°A. También se detectod la presencia de carbonitruros de
niobio, con estructura cristalina cubica y parametro de red a=4.52°A. Ademas de la
presencia de un compuesto intermetalico de tipo FeCr con una estructura cristalina
cubica y parametro de red a= 5.22-5.28°A.
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Figura 2. Microfotografia de la muestra 3 a) cordon de soldadura, b) zona
afectada por el calor y c) Material base.
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Figura 3. Patrén de difraccion de rayos-x en el corddn de soldadura muestra 3.

La figura 4 muestra las curvas tension-deformacién de la muestra 3 (tratada
térmicamente) a temperatura ambiente (25°C) y a 450°C, como se puede
observar, el limite de cedencia a 25°C es de 217.1 MPa, mientras que a 450°C,
este valor disminuye a 194.4 MPa. El valor de ultima resistencia a la tensién a
25°C es de 598.0 MPa mientras que a 450°C disminuye a 474.7 MPa. La
elongacion a 25°C es de 68.0% y a 450°C disminuye a 56.2%.
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Figura 4. Propiedades mecanicas de la muestra 3. Linea azul a temperatura
ambiente, linea naranja a 450°C.
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Muestra 4.

Otra probeta soldada se calentd de temperatura ambiente a 315°C sin restriccion,
después de 315°C a 1066°C se calentd a una taza de 102°C por hora, esta
temperatura se mantuvo durante 1 hora. Posteriormente de 1066°C hasta
temperatura ambiente simplemente se dejé enfriar, graficando la caida de esta. La
figura 5 esquematiza este tratamiento.
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Figura 5. Ciclo de calentamiento y enfriamiento para la muestra 4.

La figura 6 muestra la microestructura que se obtuvo después de llevar a cabo un
tratamiento térmico de relevado de esfuerzos a 898.8°C. Como se puede
observar, la microestructura muestra la presencia de granos elongados de
austenita, con la presencia de compuestos intermetalicos del tipo FeCr (B>) en el
limite de grano y carbonitruros alineados en la matriz. La presencia de este
compuesto intermetalico continuo en el limite de grano causa una disminucién en
las propiedades mecanicas del cordon de soldadura.

La presencia de una matriz de color claro correspondiente a la austenita en el
cordén de soldadura, ademas de carburos en los brazos dendriticos, el tamano
promedio de estos es de 85um. En la parte b de la figura 6 se obtuvo un tamafo
de grano de 68um de la austenita, se encontré presencia de precipitados y se
observaron granos elongados de austenita libres de precipitacién. Por ultimo en la
figura 6 parte c se registr6 un tamafo promedio de grano de 32um, también con
presencia de precipitados y granos elongados libres de precipitados.
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Figura 6. Microfotografia de la muestra 4 a) cordén de soldadura, b) zona
afectada por el calor y c) material base.
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Figura 7. Patrén de difraccion de rayos-x en el cordén de soldadura muestra 4.

La figura 7 muestra el patron de difraccion de rayos-x del cordén de soldadura de
la muestra 4, como se pudo observar en dicho difractograma, en todas las
regiones de soldadura analizadas, se detect6 la fase austenitica cuya morfologia
es del tipo dendritico equiaxiado/columnar, con una estructura cristalina cubica y
parametro de red a=3.57-3.58 A. Adicionalmente se detectd la presencia de
carbonitruros de niobio, con una estructura cristalina cubica y parametro a=4.52-
456 A. También se detectd la presencia de un compuesto intermetalico de tipo
FeCr (B,), con una estructura cristalina cubica y parametro de red a=5.22-5.28 A.

En la figura 8 se muestra el limite de cedencia de la muestra 4 a 25°C es de
241.3Mpa, mientras que a 450°C este valor disminuye hasta 200.5Mpa. Ademas el
valor de la ultima resistencia a la tensién a 25°C es de 388.5Mpa pero al aumentar
la temperatura a 450°C este disminuy6 hasta 295.2Mpa. La elongacién mantuvo el
mismo comportamiento al ser de 15.1% a 25°C y disminuyendo a 13% para
450°C.
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Figura 8. Propiedades mecanicas de la muestra 4. Linea azul a temperatura
ambiente, linea naranja a 450°C.

Muestra 5.

Para esta probeta el tratamiento térmico constd en calentar de temperatura
ambiente a 315°C sin restriccion, luego de 315°C hasta 600°C se calenté a una
taza de 102°C por hora, esta temperatura se mantuvo por 120 minutos
aproximadamente. Después con la misma taza de enfriamiento la muestra regresoé
a 315°C, a esta temperatura el horno fue apagado y se dej6 enfriar hasta alcanzar
la temperatura ambiente. En la figura 9 se observo el ciclo de calentamiento del
tratamiento. Este tratamiento térmico duré aproximadamente 19 horas.
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Figura 9. Ciclo de calentamiento y enfriamiento para la muestra 5.

La figura 10 muestra una matriz austenitica, con presencia de carburos en los
limites de los brazos dendriticos, los cuales tienen un tamano promedio de 81um.
En la parte b se tiene una austenita con tamafo de grano de 63um, se tienen
precipitados en el limite de grano y alineados en direccidén de la deformacion,
ademas de granos elongados con una menor cantidad de precipitados. La parte c
muestra un tamafo de grano de 30um, pero también muestra precipitados.

La figura 11 reflejé que la morfologia es del tipo dendritico equiaxiado/columnar,
con una estructura cristalina cubica y parametro de red a=3.57-3.58 A.
Adicionalmente se detecta la presencia de carbonitruros de niobio, con una
estructura cristalina cubica y parametro a=4.52-4.56 A. También se detect6 la
presencia de un compuesto intermetalico de tipo FeCr (B2), con una estructura
cristalina cubica y parametro de red a=5.22-5.28 A.

La figura 12 exhibe la curva tension-deformacion para la muestra 5, esta presento
que el limite de cedencia a 25°C es de 411.0 MPa, mientras que a 450°C, este
valor disminuye a 274.2 MPa. El valor de ultima resistencia a la tensién a 25°C es
de 682.0 MPa mientras que a 450°C disminuye a 382.8 MPa. La elongacion a
25°C es de 60.0% y a 450°C disminuye a 44.0%.
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Figura 10. Microfotografia de la muestra 5 a) cordén de soldadura b) zona
afectada por el calor y c) material base.
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Figura 11. Patrén de difraccion de rayos-x en el cordon de soldadura muestra 5.
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Figura 12. Propiedades mecanicas de la muestra 5. Linea azul a temperatura
ambiente, linea naranja a 450°C.
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Muestra 6.

Por ultimo, en este tratamiento térmico se calentd sin restriccién, de temperatura
ambiente hasta 315°C, luego de 315°C hasta 600°C se calenté a una taza de
102°C por hora, esta temperatura se mantuvo por 120 minutos aproximadamente.
Después con la misma taza de enfriamiento la muestra se recalentdé hasta a
1150°C y se mantuvo por otras 2 horas. El ciclo de enfriamiento fue de 1150°C
hasta 950°C, con una taza de enfriamiento de 102°C por hora, a esta temperatura
permanecio por 60 minutos, posteriormente de 950°C hasta temperatura ambiente
el horno fue apagado y se grafico la caida de la temperatura. En la figura 13 se
ejemplificd bien este tratamiento. Donde se observa que el tratamiento duro
aproximadamente 27 horas.

Figura 13. Ciclo de calentamiento y enfriamiento para la muestra 6.

Se observo, en la figura 14, la microestructura que muestra la presencia de granos
elongados de austenita, con la presencia de compuestos intermetalicos del tipo
FeCr (B2) en el limite de grano y carbonitruros alineados en la matriz. La presencia
de este compuesto intermetalico continuo en el limite de grano causa una
disminucién en las propiedades mecanicas del cordon de soldadura. Esta figura
muestra en la parte “a” una matriz austenitica con presencia de carburos en los
limites de grano de los brazos dendriticos, estos tienen un promedio de 86um. En
la parte b se tiene un tamafo de grano de 65um con precipitados en el limite de
este. Por ultimo en la parte ¢ el tamaio de grano de la austenita es de 31umy es
esta muestra la que presento mayor cantidad de precipitados alineados en
direccién de la deformacion.
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Figura 14. Microfotografia de la muestra 6 a) cordén de soldadura, b) zona
afectada por el calor y c) material base.
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Figura 15. Patrén de difraccion de rayos-x en el cordon de soldadura muestra 6.

La figura 15 muestra el patron de difraccion de rayos-x de la muestra 6, donde se
detecto la fase austenitica, con una estructura cristalina cubica y parametro de red
a=3.55-3.58 A. Adicionalmente se detecto la presencia de carbonitruros de niobio,
con una estructura cristalina cubica y parametro a=4.52-4.55 A,

La figura 16 presentd las curvas tension-deformaciéon para la muestra 6 a
temperatura ambiente (25°C) y a 450°C, como se pudo observar, el limite de
cadencia a 25°C es de 200.0 MPa, el cual se mantuvo a 450°C. El valor de ultima
resistencia a la tensién a 25°C es de 676.0 MPa mientras que a 450°C disminuyd
a 470.0 MPa. La elongacién a 25°C es de 58.0% y a 450°C disminuy6 a 42.3%.
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Figura 16. Propiedades mecanicas de la muestra 6. Linea azul a temperatura

ambiente, linea naranja a 450°C.
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