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RESUMEN

En este trabajo se describen los cambios microestructurales observados en muestras
de tres upos de aceros inoxidables austeniticos, luego de haber sido expuestas a
tratamientos térmicos a alta temperatura en presencia de atmosfera rica en carbono. Se
realizaron metalografias, observaciones a través de microscopios optico y electronico de
barrido para estudiar distribuciones de carburos precipitados, espesores de zonas con
precipitados v sus morfologias, estudios con difraccion de rayos X v con microsonda
electronica para conocer los tipos de carburos formados y perfiles de Cr y C. También se
hizo microanalisis dispersive en energia en distintas zonas de las muestras para observar
cambios en la composicion v ademas se estudid la variacion de la microdureza relativa al
tiempo de tratamiento térmico.

Se intento detectar los cambios microestructurales producidos en los matenales
como resultado de los tratamientos térmicos, utilizando técnicas no destructivas. Se midio
la varacion de la resistividad en las muestras con distintos equipos comerciales de
cornientes inducidas. Se disefid, construyo y calibro un instrumento de medicion basado en
un circuito magnético para observar cambios en la reluctancia de materiales con
propiedades fisicas modificadas.

A partir de las tareas realizadas se hace una correlacion entre los resultados
obtenidos con las tecnicas destructivas y las no destructivas, para evaluar la posibilidad de
implementacion de alguno de tales métodos en la deteccion temprana del envejecimiento de

los materiales.



ABSTRACT

This work describes the microstructural changes observed in specimens of three
different types of austenitic stamnless steels, after thewr exposure to high temperature
treatments in carbon rich atmospheres. Samples cut from the carburized specimens were
prepared for metallographic studies and observed with optical and scanning electron
microscopes, energy dispersive X-ray analysis (EDAX) and electron microprobe. Studies of
carbide distribution, morphology and thickness of carbide layers, as well as carbide
composition and composition profiles of Cr, C, Ni, Fe are reported XRD studies of the
surface of the specimens exposed to the C rich atmosphere were also performed, in order to
determine the type of precipitate. The vanation of the microhardness relative to thermal
treatment duration was studied on the metallographic samples.

Attempts to detect the microstructural changes produced on these matenals due to
thermal treatments, using non destructive technics are presented. The variation of the
electric resistivity on samples was measured using diferent eddy current devices, A device
based on a magnetic circuit to study changes on the reluctance of materials with modified
physical properties was specially constructed at the lab for this work,

After the tasks done, a correlation between the results from the destructive and non

destructive tests is made, to evaluate the possibility to detect early the aging of matenals.



INTRODUCCION

Los aceros moxidables austeniticos son ampliamente usados como matenal para
construir componentes de sistemas que trabajan a elevadas temperaturas, debido a que
poseen buenas propiedades mecanicas tales como ductiidad, tenacidad, creep v gran
estabilidad estructural También son los mas resistentes a la corrosion v en especial a la
oxidacion, pues son aleaciones con altos contenidos de Cr.

En servicio, a alta temperatura, la vida de un componente metalico esta himitada por
las caracteristicas de la atmosfera y las interacciones entre ésta v la superficie del metal, las
cuales pueden provocar dafio v degradacion en las propiedades del matenal.

Una forma de corrosion a alta temperatura es el proceso de carbunzacion, en el cual
las piezas metalicas estan expuestas a atmosferas ricas en carbono. El carbono provemente
de la atmosfera de trabajo reacciona en la superficie del metal v difunde hacia el interior de
la aleacion. Como resultado, precipitan carburos en la matnz v en los bordes de grano.
Estas modificaciones producen cambios en la composicion quimica del material y las
consecuentes variaciones en las propiedades fisicas y mecamcas del mismo,

Con el objetivo de evaluar la vida residual de los componentes expuestos a estos
procesos en instalaciones industnales v para evitar consecuencias catastroficas. es
impaortante contar con alguna forma de deteccion no destructiva del grado de dario sufndo
por el matenal para tomar las decisiones aceriadas sobre las piezas metalicas.

De esta manera, una caracterizacion microestructural de los cambios resultantes en
materiales sometidos a diferentes grados de carburizacion permite relacionarlos con
resultados obtenidos a partir de técnicas no destructivas capaces de detectar tales
modificaciones.

El presente trabajo consta de cinco capitulos. En el primero se presentan las
caracteristicas fundamentales de los aceros que se usaran para desarrollar la experiencia y
el problema a estudiar Se describe el proceso de carbunzacion, su cinética, los cambios en
la estructura que se producen en el material como consecuencia de tal tratamiento térmico y
las modificaciones en las propiedades fisicas y mecanicas. También se describe el
comportamiento de diferentes aleaciones austeniticas frente a este tipo de corrosion segun

el contenido de sus aleantes y las maneras de evitar la carburizacion.
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El segundo capitulo detalla el procedimiento experimental de la caractenzacion
microestructural. Se enumeran todos los pasos realizados para desarrollar la experiencia
desde la eleccion de los aceros moxidables austeniticos, proceso de carbunzacion y
preparacion metalografica de las muestras. También se comentan cuales técnicas se
utilizaron para estudiar a los matenales carbunzados: microscopia optica y electronica de
barndo, mediciones de microdureza, analisis de difraccion de mayos X, analisis con
microsonda electronica.

Se presentan todos los resultados de la caractenzacion de los aceros sobre las
superficies preparadas, a partir de las observaciones v mediciones realizadas, También se
ilustra la precipitacion de carburos con micrografias v se comentan las conclusiones
obtenidas.

El tercer capitulo contiene la caractenzacion no destructiva de las muestras,
aplicando diferentes técnicas como cornentes nducidas para la medicion de resistividades,
sefiales en plano de impedancia y técnicas magnéticas. Ademas, se detalla el desarrollo de
un circuito magnetico basado en cambios de reluctancias especialmente disefiado y
construido para detectar cambios en las propiedades fisicas producidos en matenales
sometidos a distintos tratamientos mecanicos y/o térmicos. Se presentan los resultados
logrados con sus respectivas conclusiones.

En el cuarto capitulo se realiza la discusion de los resultados obtenidos, evaluando
si es posible una comrelacion entre los valores de las mediciones obtenidas a traves de la
caracterizacion microestructural con los de las técnicas no destructivas. Tal correlacion
representaria una herramienta muy Gtil en la aplicacion de ensayos no destructivos en
componentes para la determinacion de su vida residual.

En el quinto capitulo se enumeran las conclusiones de este trabajo. Las mismas
pueden resumirse como sigue:

e A partir de la caracterizacion microestructural de los tres aceros inoxidables
estudiados se pudieron observar las modificaciones producidas en los materiales
como consecuencia de los tratamientos de carburizacion a los que fueron
expuestos. Asi se generaron capas de carburos de Cr en las regiones
subsuperficiales que pudieron ser estudiadas en cuanto a su extension, aspecto,

cinética, morfologia de los carburos y composicion quimica.
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Habiendo observado estas variaciones en las probetas preparadas de los tres
tipos de aceros inoxidables, se aplicaron diferentes técnicas de ensayvos no
destructivos para intentar detectarlas. S1 bien todas las téecmicas empleadas
fueron capaces de discriminar las tres aleaciones, en general, no pudieron
diferenciar entre las muestras preparadas con distintos tempos de exposicion a
los tratamientos de carbunizacion.

Se puede decir, entonces, que las duraciones de los procesos de carburizacion a
los cuales fueron sometidas las muestras no fueron suficientes para provocar
variaciones en las mismas capaces de ser discriminadas por las técnicas no
destructivas empleadas en el presente trabajo. Tampoco se observo modificacion
alguna en el comportamiento magnetico de los matenales tratados.



CAPITULO1
INTRODUCCION TEORICA

A. LOS ACEROS INOXIDABLES

Los aceros inoxidables forman una familia de aleaciones cuvo principal elemento
aleante es el Cr v su caracteristica mas importante es la resistencia a la corrosion y a la
oxidacion. Estas aleaciones pueden resistir la accion de diversos medios agresivos, razon
por la cual se las utiliza en gran cantidad de aplicaciones (industnas quimicas, alimenticias,
petroquimicas, componentes de plantas nucleares, etc) trabajando a altas vy bajas
temperaturas.

La resistencia a la corrosion y a la oxidacion a altas temperaturas de los aceros con
alto contenido de Cr esta asociada a la formacion de una pelicula de oxido de Cr delgada
sobre la superficie del acero cuando éste se encuentra en presencia de agentes oxidantes,
Esta pelicula pasivante, muy adherente, impermeable v poco soluble en un gran nimero de
reactivos, actia como una proteccion para la formacion de reacciones quimicas porque
impide la difusion de los dtomos de reactivo hacia la matnz A partir de contemidos de 12 %
en Cr la estabilidad de la pelicula pasivante comienza a ser efectiva frente a la accion de
medios corrosivos. La adicion de Ni mejora la resistencia a la corrosion en medios
débilmente oxidantes y también modifica la estructura del acero logrando aleaciones con
mayor ductilidad, mejor resistencia mecanica a alta temperatura y soldabilidad. Asi, el Cry
el N1 constituyen los dos elementos aleantes fundamentales en los aceros inoxidables.

Para la obtencion de aceros con caracteristicas adecuadas para aplicaciones
especificas, como propiedades mecanicas, fisicas, formabilidad, soldabilidad, etc., se deben
adicionar diferentes aleantes que producen variaciones en la estructura cristalina del metal.

Segiin las estructuras cristalinas caracteristicas en los distintos rangos de
composicion, los aceros inoxidables pueden clasificarse en: ferriticos, martensiticos,
austeniticos y duplex (austeno-ferriticos). Es posible intercalar estructuras de transicion
entre los cuatro tipos de aceros anteriores y algunos ejemplos son las estructuras
martensito-ferriticas; v las estructuras martensiticas o austeniticas endurecibles por
precipitacion de fases [1].



B. LOS ACEROS IN TENITICOS

B1. Sus propiedades mecanicas y fisicas

En lo que sigue nos referiremos solamente a los aceros moxidables austeniticos, los
cuales representan un gran grupo dentro de los aceros inoxidables. Debido a la amplia
variedad de propiedades especificas que pueden ser logradas combinando diferentes
composiciones de sus elementos aleantes, se obtienen materiales altamente utiles para un
vasto numero de aplicaciones particulares. Es asi como su produccion es varias veces
superior a la de los otros tipos de aceros. La eleccion de la aleacion apropiada depende de
las exigencias del sector donde se la utilizara, lo que permite fijar diferentes criterios de
acuerdo con sus usos [1] Asi, segiun un criterio de resistencia a la corrosion, son empleados
en la industria quimica v petroquimica donde estan en contacto con diversas soluciones
acidas y agresivas. Otros usos pueden encontrarse en la industria farmacéutica, en la
alimentaria, la del envase vy la vitivinicola, asi como también en la fabneacion de tanques
cisternas para transportar liquidos. De acuerdo con el crteno de formabilidad, son
utilizados para fabricar articulos embutidos logrando las formas mas vanadas y complejas,
Su propiedad amagnética le permite ser utilizado en aplicaciones eléctricas. También son
usados a bajas temperaturas debido a que no presentan ruptura de tipo fragil; la ausencia de
temperatura de transicion hace que los aceros inoxidables estables sean dtiles para usos
criogénicos, por ejemplo para nstalaciones de licuacion de gas o para fabricar cisternas
para transporte de gas licuado. En cuanto a altas temperaturas, los aceros inoxidables
austeniticos poseen buenas cualidades de resistencia mecanica en estas condiciones. Son
utilizados en componentes como intercambiadores y recuperadores de calor, calderas,
homos de petroquimicas, turbinas de vapor y de gas, etc. Tambien, estos aceros tienen
buena resistencia mecanica a temperatura ambiente, v son usados en transportes
ferrovianos y estructuras de automoviles.

Otras caracteristicas importantes de este tipo de aceros son: su alta resistencia a la
corrosion y a la oxidacion, su alto endurecimiento por deformacion o trabajado mecanico
que los hace dificiles de maquinar, sus bajas tensiones de fluencia que favorecen las
operaciones de estampado, tienen muy buena soldabilidad y su alta ductilidad les permite

lograr elongaciones de hasta un 50 — 60 %, su gran estabilidad estructural en un amplio



dominio de temperaturas les permite ser utilizados a alta v a baja temperatura. El grado de
estabilidad de la austenita esta relacionado con el contenido de C en la aleacion. La
austenita puede ser transformada en dos tipos de martensita: £ de estructura hexagonal o o’
de estructura cibica centrada. La formacion de estas martensitas puede ser inducida de dos
maneras: por enfriamiento desde el dominio y por debajo de una cierta temperatura M, o
por deformacién plastica en frio My,

La temperatura de transformacion M, para los aceros austeniticos varia con el
contenido de sus aleantes (C, Cr, Ni) [1,2], pero para una aleacion de 18%Cr, 0.04% C y un
contenido creciente en Ni entre 8 y 11 %, M, se encuentra entre —50°C y -200 °C, las
cuales son temperaturas que estan muy por debajo de la temperatura ambiente. Esta
caracteristica puede observarse en la Figura 11

Estos aceros no pueden ser endurecidos por temple hasta temperatura ambiente,

cualguiera sea la velocidad de enfriamiento, pero si por trabajado mecanico

Figura L1. Variacién de Ms para un acero austenitico 18% Cr y 0.04% C en funcion del

contenido creciente de Ni, elemento que extiende el dominio de fase v.

Con respecto a las principales propiedades fisicas, se pueden destacar las siguientes:
los aceros austeniticos, de estructura cubica centrada en las caras (fase y, fcc), son
amagnéticos, es decir que no son atraidos por imanes, siendo el valor de su permeabilidad
magnética cercano a 1003 para distintas aleaciones austeniticas. Estos valores de

permeabilidades pueden ser modificados cuando se agregan a la aleacién elementos
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formadores de fernita (de estructura cubica centrada, fases a v 8, beg). Asi, la presencia de
pequenas proporciones de ferrita vuelven levemente magnético al acero. En forma similar,
un enfriamiento lento después de un tratamiento de recocido o un tratamiento térmico del
acero en el rango de temperaturas (400 — 900 °C) en el cual hay precipitacion de carburos,
puede resultar en un incremento de la permeabilidad, asociada con la formacion de pocas
cantidades de ferrita en areas de austenita empobrecidas en C. Por ultimo, el trabajado en
frio es capaz de transformar la austenita parcialmente en martensita, la cual es
ferromagnética y entonces la permeabilidad aumenta.

La resistividad eléctrica para aleaciones austeniticas de la serie AISI 300, presenta
valores entre 70 y 90 microhms.cm a una temperatura ambiente promedio [3] Esta
resistividad aumenta con el incremento de la temperatura y el trabajado en frio del acero
hace que la resistividad a temperatura ambiente crezca en forma significativa. Comparados
con los aceros ferriticos, los austeniticos tienen puntos de fusion mas bajos debido a la
presencia del Ni, promediando sus valores entre 1370 y 1430 °C, segun la composicion de
los otros aleantes [2] La combinacion de una alta resistividad eléctrica y un bajo punto de
fusion producido por la adicion de Ni, mejora la soldabihdad de estos aceros. Ademas
tienen muy bajos valores de conductividad térmica, con lo cual se deben tener precauciones
al seleccionar tiempos de tratamientos térmicos o velocidades de calentamiento o de
enfriamiento para no producir expansiones diferenciales entre la superficie y el intenior de
la pteza a fin de eviar roturas o pérdida de ductilidad. Sus coeficientes de expansion son
mucho mas altos que los aceros ferriticos y martensiticos, y ademas varian
significativamente entre las distintas aleaciones austeniticas. Esta propiedad puede ser una
fuente de problemas ya que se pueden producir importantes cambios dimensionales en

calentamientos o enfriamientos, particularmente durante las soldaduras.

[.a austenita presenta una estructura de solucion solida cabica centrada en las caras
(fcc) después de un tratamiento de recocido a temperaturas mayores que 1050 °C. Cuando
se observa su estructura al microscopio, revela un conjunto de granos mas o menos

poligonales [2].



Las aleaciones de los aceros austeniticos estan basadas en el sistema termario Fe-Cr-
Ni[3] En general, estos aceros contienen entre 16%-25% de Cr, 3.5%-22% de Niy 0.08%-
0.15 % de C. La estructura a alta temperatura de tal “aleaciéon temaria” depende
esencialmente de la proporcion relativa de Cr, elemento que disminuye el dominio de fase y
y estabiliza la ferrita (@ o § segun la temperatura), y del Ni, elemento que extiende y
estabiliza el dominio y tanto a alta como a baja temperatura, suprimiendo las ferritas o y &
[4]. La presencia del Ni también traslada la transformacion martensitica hasta temperaturas
muy por debajo de la temperatura ambiente, permitiendo la presencia de fase austenitica
luego de enfriamientos rapidos. El aumento en el contenido de C como aleante contnbuye a
incrementar el domimio de la fase austenitica. La influencia de los contenidos de Cry de Ni
sobre la constitucion de los aceros inoxidables a alta temperatura puede observarse en las
secciones 1sotérmicas de los diagramas de equilibno temario Fe-Cr-Ni [1], tal como el que
se muestra en la Figura 1.2, correspondiente a la 1soterma de 1000 °C. A esta temperatura, el
sistema presenta dos zonas monofasicas, marcadas A (austenita - fee) y F (fernta - bee) en
la figura. y un amphio campo bifasico,

Se puede notar que la adicion de los aleantes en distintas proporciones determina la
estructura cristalina o fase del acero, asi, a partir de una aleacion puramente austenitica
representada por el punto a en el diagrama, se puede pasar al punto b (zona bifasica
austenita + ferrita) con el agregado de mayor contenido de Cr. Por altimo, el punto ¢
representa una aleacion con una leve disminucion en el contenido de Cr pero un aumento
significativo de Ni respecto del punto anterior. De esta manera, su ubicacion otra vez en el

dominio de fase y se debe a la proporcion en el contenido del Ni [1].
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Figura | 2. Fases en la isoterma de 1000 °C del sistema ternario Fe-Cr-Ni

A: austenita, F:-fermta

Cuando los aceros inoxidables austeniticos son tratados térmicamente a altas
temperaturas, entre 1050 y 1150 °C, los carburos de Cr se descomponen, quedando el C en
solucion solida intersticial supersaturada luego de un rapido enfriamiento. La cantidad de C
retenida en solucion por la matnz a 800 °C es muy baja, pues el limite de solubilidad del C
es aproximadamente 0.05 % a esta temperatura. Pero a 1100 °C este linute aumenta
considerablemente hasta aproximadamente 0.25 %, por esta razon mediante un tratamiento
de solutilizacion entre 1050 °C y 1150 °C y un templado desde ese rango de temperaturas,
es posible retener una solucion solida de austenita sobresaturada de C a temperatura
ambientz. La solubilidad del C en la austemita disminuye cuando la temperatura decrece y
entonces una cierta proporcion de C precipita lentamente en forma de carburos ncos en Cr
Entonces, si se aplican tratamientos térmicos posteriores a la solubilizacion, en el rango de
500 a 800 °C, producirin la reyeccion del C de la solucion, provocando la precipitacion de

carburos ricos en Cr [5].



TEMPERATUIRE: C

Figura L3. Curva de solubilidad del C en solucion s6lida intersticial en una estructura

austenitica.

En la Figura 1.3 se puede observar el limite de solubilidad del C en un acero
austenitico del tipo 18-8 indicado por la linea que separa el dominio puramente austenitico
del dominio bifasico (austenita + carburos) [1]. Los carburos precipitados responden a la
formula M1 Cs v estan principalmente constituidos de carburos de Cr, pero este elemento
puede estar sustituido parcialmente por Fe, Mo o Ni. Respecto de su morfologia se puede
decir que son particulas pequefias de forma geométrica. Tienen estructura compleja fec v su
parametro de red es supenor en tres veces al de la austenita, siendo su valor
aproximadamente 10.6 A vy la celda unidad esta constituida por 92 dtomos de metal v 24
atomos Je C. Otro tipo de carburo, M;C; nco en Cr y con estructura pseudo-hexagonal,
generalmente no aparece en las aleaciones austeniticas ya que son necesarios contenidos de
C mas elevados [3]

Fsta precipitacion de carburos da lugar a importantes cambios en las propiedades
del acern, como la disminucion de la ductilidad a baja temperatura y de la resistencia a la
corrosion mtergranular debido a la existencia de zonas adyacentes a los bordes de grano
empobrecidas en Cr que estaran expuestas al ataque del medio corrosivo.

L a cinética de la precipitacion de los carburos del tipo MzCgs puede observarse en la

Figura 14, indicando que la misma se inicia sobre los limites de grano y las maclas no



coherentes, mas tarde continua sobre las maclas coherentes v por tlimo dentro de los
granos austeniticos [1]. Es importante observar para esta secuencia de precipitaciones sobre
los distintos sitios, que las temperaturas decrecen en forma progresiva, cuestion que
obedece a consideraciones de energia asociadas con cada uno de los sitios correspondientes
[3] De esta manera, los carburos se forman imicialmente donde es mas facil que el proceso

ocurra, €s decir donde se requiere menor cantidad de energia.
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Figura L 4. Dhagrama de precipitacion de carburos (M>:Cs) en un acero austenitico 18 %6Cr-

99 Ni, 0.05 % C y templado desde 1250°C

L.a velocidad de precipitacion de los carburos MaxCy crece con el aumento del
contenido de C en la aleacion. La Figura L5 representa las curvas del diagrama de
transformacion TTS (tiempo-temperatura-sensibilizacion) que tlustran la respuesta de
aleaciones con diferentes contenidos de C [1] Se puede notar que el incremento en el
conteniclo de C desplaza a estas curvas hacia la 1zquierda, acortando los tiempos de

apancion de precipitados en la aleacion
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Figura L5 Influencia del contemido de C en la cinética de precipitacion de carburos MxCy

en un acero austenttico | 8Cr-10N,

Existen otras aleaciones de aceros inoxidables que contienen Tio Nb, las cuales son
capaces de formar carburos mas estables de la forma TiC o NbC, a fin de reducir el
contemdo de C en la matnz para proteger contra la corrosion intergranular provocada por la

precipitacion de Ma:Cy

B3. Problemas que pueden presentar los aceros imoxidables austeniticos en servicio a

alta temperatura
Cuando los aceros noxidables austeniticos son usados en aplicaciones a alta

temperatura, pueden sufrir distintos fenomenos que degradan sus propiedades y pueden

llegar a producir la falla del componente en servicio. Algunos de los problemas que pueden

afectar a estos aceros son [6]:

¥ la seasibilizacion, que consiste en la precipitacion de carburos de Cr en los bordes de
grano como resultado de tratamientos térmicos en un rango de temperaturas entre 500 y
800 “C, y que puede ocurrir durante un proceso de soldadura, un trabajado mecanico en
caliente, un tratamiento térmico o como consecuencia de un enfriamiento lento luego de
un calentamiento. Entonces, este fenomeno tiene como consecuencia exponer a las
zonas advacentes a los bordes de grano empobrecidas en Cra la corrosion intergranular,

y ademas disminuye la resistencia del acero a la corrosion bajo tension vy a la fatiga



v la fragilizacion por formacion de fase o (intermetilico duro y fragil de estructura
tetrazonal) cuando se los expone a tratamientos prolongados a temperaturas entre los
550 v 800 °C,

¥ la corrosion transgranular inducida por tensiones, que es un fenémeno de fisuracion
provocado por la accion simultanea de un medio agresivo (particularmente con 1ones
cloruro) y tensiones de traccion en el acero.

¥ la fregilizacion por hidrogeno que ocasiona pnincipalmente la pérdida de la ductihidad
del material, como asi también la modificacion de las demas propiedades mecanicas.

v la carbunizacion que sufren estos aceros cuando trabajan en presencia de atmosferas
ncas en C. Este elemento reacciona con el Cr de la matriz formandose carburos masivos
que dan origen a cambios en las propiedades del material. Este problema sera tratado

especialmente en lo que sigue.

C. EL PROBLEMA DE LA CARBURIZACION

Este fenomeno es comunmente observado en muchas aplicaciones industrniales
donde componentes de aleaciones Fe-Cr-Ni trabajan a altas temperaturas en atmosferas
ricas en C, como por ejemplo tubos de calderas, homos industnales para tratamientos
termicos, componentes de plantas petroquimicas expuestas a gases de hidrocarburos,
monoxico o dioxido de C a temperaturas de hasta 1100 °C, intercambiadores de calor.
tambiéen puede encontrarse en aplicaciones nucleares donde tubos de aceros inoxidables
estan en contacto con ambientes carburizantes gaseosos (CO — CO2) o liquidos.

Se trata de un modo de degradacion corrosiva de los metales que generalmente
ocurre en el rango de temperaturas entre 800 y 1100 °C [7, 8] en ambientes reductores
caracterizados por una baja actividad de O y una alta actividad de C (a. = 1) [9].

Las aleaciones usadas en los procesos detallados son generalmente base Fe (y en
algunos casos base Ni). en particular austeniticas para asegurar alta resistencia a la
corrosion, a la oxidacion vy buena resistencia al creep, para lo cual se requiere alto
conteniclo en Ni. Este elemento ademas mejora la resistencia a la carbunzacion ya que

decrece la solubilidad del C en las aleaciones base Fe [10]. La resistencia a la oxidacion



esta garantizada por un alto contenido en Cr (aproximadamente = 20 % en peso) que

permite la formacion de una delgada capa pasivante de oxido de Cr

C1. La cinética de la carburizacién

Se puede exphcar la cinética del proceso de carburizacion como la sucesion de
diferentes etapas [10, 11]:

I- inicialmente el transporte de moléculas de C hacia la superficie del metal desde la
atmdsfera rica en C (ocasionalmente el C puede provemir de una sustancia liquida vy
muy raramente desde un compuesto solido como un trozo de C)

2- la trznsferencia del C a la fase metalica a traveés de reacciones quimicas entre atomos de
C y atomos de la superficie del metal

3- la difusion del C disuelto hacia la matriz del metal

4- la reaccion quimica del C con los elementos formadores de carburos en el interior de la
aleacion y la difusion o migracion de estos elementos hacia los precipitados.

Las caracteristicas mas importantes de una atmosfera carburizante son su potencial
de C y su coeficiente de transferencia. A los fines practicos, se puede considerar al
potencial de C de la atmosfera como su actividad. El proceso de carburizacién se da cuando
la actividad del C en la atmésfera es mayor que en el interior de la aleacion. El coeficiente
de transferencia de C determina la velocidad de transferencia del C desde la atmosfera al
acero y depende de la composicion quimica de la atmosfera y de la temperatura del
proceso. Por lo general, las atmosferas de procesos indusinales tienen coeficienies de
transferencia de C en el orden de 10™ cm/seg [12].

De lo expuesto se deduce que la carburizacion de una aleacion es un fenomeno
termoquimico determinado por la tempemtura del proceso, el potencial de C vy de O de la
atmosfera, el coeficiente de transferencia del C hacia el metal y controlado por la difusion
del C en la matnz del metal.

A través de estudios expenimentales, se ha demostrado que el flujo de atomos de C
desde la atmosfera al acero es proporcional al gradiente de la actividad del C entre la
atmosfera y el acerof12, 13]:

J:ﬂplfa# a,) (L1)



donde: J es el flujo de C desde la atmosfera al acero

P es el coeficiente de transferencia de C

p es la densidad del acero

a, es la actividad del C en la atmosfera

a, es la actuvidad del C en la superficie del acero

Para aleaciones con bajo contenido de C, se puede sustituir el gradiente de actividad
por el de concentraciones; entonces el flujo de C estara determinado por la siguiente
ecuacion:

J=Klc,-c,) (1.2)
donde: J es el flujo de C desde la atmosfera al acero

K es la constante de la velocidad de la reaccion

¢p es el potencial de C de la atmosfera

¢. es la concentracion de C sobre la superficie del acero.

El C transferido a la superficie de la aleacion debe difundir hacia el interior del
metal de acuerdo con las leves de difusion de Fick, que combinadas resultan en la ecuacion
diferencial parcial:

oC. @ o

— [f_),, (x) = J (1.3)
para el caso unidimensional, donde Cr- es la concentracion de la especie difundente, x la
distancia, t el tiempo y D¢ el coeficiente de difusion del C. Esta ecuacion permite conocer
la distribucion de la concentracion del elemento difundente en las capas subsuperficiales
(cinética de la carburizacion), v a partir de ella las propiedades y los efectos resultantes de
las capas carbunizadas.

En el caso de un tratamiento termoquimico esta ecuacion se puede resolver
considerando la condicion de contorno: el flujo de dtomos J desde la atmosfera hacia la
aleacion, es proporcional a la diferencia entre la concentracion en la atmosfera ¢, v en el
acero ¢, (ecuacion (1.2)). Esta condicion permite tener en cuenta el efecto de la velocidad de
la reaccion quimica en la superficie sobre la cinética del crecimiento de la capa carburizada.
Entonces, la reaccion de transferencia de C a la superficie de la aleacion y el coeficiente de
difusion del C en el interior de la matnz son los factores mas importantes que limitan la

velocidad del proceso.
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ox
La solucion a esta ecuacion en condiciones de estado estacionario, es decir
asumiendo que el coeficiente de difusion del C es constante en el metal (la temperatura v el

potencial de C en el proceso no varian durante el mismo), resulta

c-c, ¥ Ky Kr) . x+.'r‘.K:J
— 0 ¢ = [tk = e 2 1.5)
€, — ¢ 'ﬁ[z-. Dr] p[f) D } {“f{ 2./ Di {

siendo ¢y la concentracion imcial de C en el acero [8, 14].

De otra manera, con variaciones en la temperatura v en el potencial de C de la
atmosfera, la ecuacion sélo puede ser resuelta empleando métodos numéricos [12,13]

Se puede representar en forma esquematica el mecanismo de la carbunzacion
explicade anteriormente en la Figura 16 [8]. En ella se puede observar una alta
concentracion de C en una capa subsuperficial en el metal, donde se ha adsorbido el C
liberado a través de la reacciones quimicas ocurridas en la interfase atmosfera-metal. De
esta manera, el proceso esta controlado por la velocidad a la cual difunde el C desde la

superficie del acero hacia la matriz.

CHy 3= Cr2Hy

Figura 1.6, Representacion esquematica del mecanismo de carbunzacion

A partir de la expresion (1.5), pueden ser obtenidas relaciones para el incremento de
masa debido a la carburizacion, segin que la reaccion de transferencia del C a la aleacion

sea muy rapida o lenta comparada con la difusion del C. En el primer caso, el proceso de



carbunizacion estari controlado por la difusion del C en la matriz metalica y el incremento

de masa seguira una ley parabolica de la forma:

(T] 2kt (16)

donde k es un factor que involucra al coeficiente de difusion del C en el metal, vy a la
actividad del C en la matnz v en la superficie del acero [8, 10]

Distintos autores han estudiado cinéticas de carbunizacion midiendo este incremento
en la masa y han obtenido comportamientos parabolicos de acuerdo con (L6) [8, 9, 15, 16,
17]. Por lo tanto, el proceso de carburizacion de un metal esta gobemado por la difusion del
C en la matnz.

Ademis, muchos investigadores han tratado de obtener expresiones para la
profundidad de penetracion de la zona con carburos precipitados. Por ejemplo, Wagner
derivd una ley parabolica para la formacion de precipitados de oxidos (oxidacion intema)
debida a la difusion de O dentro de un metal [15, 18, 19]. En este caso la difusion del O es
el factor que controla la velocidad del proceso, por lo tanto observé un comportarmento
parabolico. Algunos autores consideran que el proceso de formacion de carburos intemos
es muy complicado, pero creen posible una analogia con el proceso de oxidacion interna
para dar una descripcion simplificada de aquel [10, 15, 16] De esta manera, la ecuacion
que describe el progreso de la formacion interna de carburos es la siguiente [10, 16, 18]:

: -"-EIJE c.f

1= 1=2k't (L7)

vey,
donde D, es el coeficiente de difusion del C en la matnz del metal
¢ es la concentracion del C en el metal
£ es un factor que toma en cuenta la reduccion en la seccion libre para la difusion
del C causada por la precipitacion de los carburos
v es un factor estequiomeétrico promedio para la formacion de carburos, v=[C]/[M]
¢y es la concentracion de los elementos formadores de carburos (principalmente
Cr).
Todos los valores anteriores cambian con el tiempo y con la distancia desde la
superficie, de tal manera que la expresion para k' es solamente una aproximacion, pero

sirve para mostrar las magnitudes de las cuales depende



Hay que destacar que la ecuacion (17) vale en el caso en que el proceso de
carburizacion no esté impedido por la formacion de una capa de oxido (Cr.0: o 810,) sobre
la superficie del material. En esta situacion, el progreso de precipitacion interna de carburos
esta gobernado por la difusion del C en el intenor de la aleacion[10, 16, 19].

Las aleaciones usadas en condiciones carbunzantes, generalmente estan protegidas
contra el medio corrosivo por una capa de oxido de Cr (Cry05). En este compuesto la
solubilidad del C es practicamente nula, por lo que la carburizacion sélo es posible a través
de los poros o gnetas del oxido, resultando un proceso lento que depende de la estructura
de la capa del 6xido. Sin embargo, a temperaturas mavores que 1050 °C, el Cr-0; deja de
ser estable, se convierte en una fase rnica en carburos no protectores y la carbunzacion
evoluciona sin ningun tipe de proteccion. Asi, las aleaciones en estas condiciones, son
incapaces de desarrollar una capa de 6xido protector en la superficie del metal en medios de
tpo reductor [7]. El C generado por las reacciones quimicas que involucran al gas
carbunzante reacciona con el Cr de la superficie del acero para formar una capa de carburos
tipo M;C; st la actividad del C en la superficie es lo suficientemente alta. Luego, fases de
carburos mas estables crecen sobre la capa de oxido. Debido al continuo crecimiento de la
capa de carburos en la superficie, se produce un empobrecimiento de Cr en el sustrato, lo
cual dificulta la formacion de una capa de éxido protectora. Entonces, el C puede penetrar
en la aleacion con relativa facilidad, pues su movilidad atomica es alta en la capa de
carburos. El resultado es la precipitacion masiva de fases de carburos las cuales degradan la
resistencia mecanica del acero [9, 16] Se observd en estos casos una cinética de
carburizacion que sigue también una ley parabolica [9].

L.a solubilidad v difusividad del C en las aleaciones Fe-Cr-Mi son relativamente
altas de tal manera que la difusion del C hacia la matriz del metal predomina y la difusion
de los elementos formadores de carburos hacia la superficie del material es mucho mas
lenta [10]:

D.>>Dhy
siendo D. v Dy los coeficientes de difusion del C y de los elementos metilicos
respectivamente. En el rango de temperaturas entre 550 y 850 °C, el coeficiente de difusion
del C varia entre 1.4 10® y 9.1 107 cm¥/seg y el del Cr entre 8.0 10" y 8.2 107 em®/seg

[20]. lo que demuesira una diferencia de varios ordenes de magnitud.
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De esta manera, el proceso de carbunzacion tiene como consecuencia la formacion
y precipitacion interna de carburos estables de Cr, en menor escala de Fe y muy raramente
de Ni debido a su limitada estabilidad térmica [11]. Entonces el Cr es el principal
componente metihico de los carburos, los cuales precipitan en forma masiva en la matriz
austenitica. Estos carburos pueden tener diferentes estequiometrias y estructuras cnstalinas,
pero basicamente se presentan como cuatro tipos [21 ] MC {estructura cubica), M»Ce(fec),
M:C (fcc) y M+Cs (hexagonal), donde M representa uno o mas elementos metalicos. Sin
embargo, en aleaciones base herro-niquel v base niquel envejecidas, el carburo mas
importante es el MxCs. Generalmente, este tipo de carburo se deposita en los bordes de
grano como una cadena de particulas globulares discretas, dependiendo su forma precisa de
algunas caracteristicas del limite como por ejemplo su onentacion, temperatura del
tratamiento, etc [21] Las paniiculas que precipitan en las maclas no coherentes son de
forma de baston o laminar, aquellas que precipitan en maclas coherentes tienen apariencia
de placas. Con el iempo de tratamiento térmico estos carburos aumentan su tamafio. Las
largas exposiciones del matenal a tratamientos que detenioran sus propiedades producen
precipitacion de carburos dentro de los granos v a veces, pueden formar redes continuas de
estas particulas.

Si bien el Cr es el elemento primario, otros elementos metilicos, tales como el
nigquel, cobalto, hierro, molibdeno y tungsteno pueden sustitwirlo, siendo sus posibles
composiciones las combinaciones siguientes; (CrisFesMo2)Cs, (CrisFessMo, s)Cs, (Fe,
Cr)asCs [21].

Dicho carburo presenta ademas diversas morfologias, la mas observada es la
globular, aunque también es comin encontrarlo en forma de plaquetas, laminas o celdas.

Para las aleaciones que contienen Ti o Nb, los pnimeros carburos que precipitan son
del tipo MC (C = Ti1 o Nb), pequefios, globulares v se encuentran en manera similar dentro

de los granos y en los bordes de grano.

C2. Los cambios en el material después de la carburizacion

Es importante discutir algunos de los cambios en las propiedades del matenal como
consecuencia de la carbunzacion. Se incrementa levemente la resistencia al creep en la

aleacion carburizada, el crecimiento en tamano v cantidad de los carburos dentro del

23



material causa tensiones intemas y un aumento de su volumen pero con menor densidad
que la aleacion onginal. Asi se establece un gradiente de densidad entre las zonas
carbunizadas y no carbunzadas. Por otro lado, la conductividad térmica es afectada por la
carbunzacion. Asi, componentes en servicio que presenten zonas con diferencias en
densidad y conductividad térmica pueden sufrir fallas debido a que estas diferencias
promueven la generacion de altas tensiones térmicas. Ademas, la carburizacion de los
aceros inoxidables contribuye a su fragilizacion como consecuencia del alto contenido de
carburos precipitados. También se incrementa la susceptibilidad al ataque por oxidacion en
los bordes de grano del material si se lo expone a ambientes oxidantes o disminuye su
resistencia frente a otro tipo de medios corrosivos, va que la matriz se encuentra
empobrecida en Cr por la formacion preferencial de carburos de este metal

La formacion de los carburos resulta en la pérdida de ductilidad del material. Otro
cambio que se da en estos materiales cuando son expuestos a fuertes procesos de
carburizacion es el cambio en la composicion quimica de la matnz, la cual inicialmente
amagnetica, pasa a tener un comportamiento ferromagnético a bajas temperaturas.

Se han investigado diferentes métodos para detectar la carburizacion en los aceros
austeniticos. Pero el mas exitoso es aquel que permite detectar cambios magnéticos. En
particular, el grado de carburizacion puede ser conocido midiendo los cambios en la
permeabilidad magnética, para lo cual se usan generalmente equipos de corrientes
inducidas [22]. Las modificaciones producidas en la matriz son proporcionales al cambio
magnético, de tal forma que se puede establecer una relacion directa entre el grado de
carbunizacion y las mediciones de permeabilidad magnética Debido a la naturaleza
comparativa del método, su efectividad depende del uso de patrones de referencia
carbunzados y caracterizados, hechos de la misma aleacion v con el mismo espesor de los
componentes que seran objeto del analisis.

La Figura L7 muestra como varia la permeabilidad magnética de un tubo de
aleacion de fundicion HK-40 expuesto a carburizacién, en funcién de la distancia medida
desde la pared interna del tubo, la cual esta en contacto con la atmésfera rica en C [22]. Se
observa un aumento significativo de la permeabilidad en la zona adyacente a la pared
interna, lugar donde se produce la vanacion en la composicion del material debida a la

precipitacion de la fase carburos, Luego, la permeabilidad magnética decae rapidamente



hacia la pared externa del tubo. Contrariamente, se puede notar un comportamiento inverso
en el contenido de Cr de la matriz, evidenciando un importante empobrecimiento en la zona

cercana a la pared mterna del tubo.
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Figura L7. Relacion entre la permeabilidad magnética y el contenido de Cr de la matriz de

un tubo de aleacion de fundicion HK-40 después de ser carbunzado.

El alcance de la carbunzacién en un componente es una funcion del contenido de
sus aleantes, de la temperatura, del nempo en servicio vy de la quimica de la atmosfera.
Otros autores han demostrado que la resistencia a este tipo de corrosion a alta temperatura,
depende del contenido de Cr [3, 11]. La carburizacion se reduce al incrementar
progresivamente el contemido de Cr en el acero. En la Tabla 11 se presentan los
incrementos en el contenido de C para aceros de distintas aleaciones con Cr y Cr-Ni,
carbunzados en un medio sohido (pack carbunzation) a 981 °C [3]. Comparando aleaciones
similares pero con distintos contenidos de Cr, se puede notar el efecto de este elemento
como limitador en la incorporacion de C en el acero. En las aleaciones con mayor
contenido de Cr la difusion del C es mas lenta [11], como puede verse para los casos de
aceros tipo 446 y 430 de la tabla. Otros elementos aleantes, tales como el Si, Ti y Nb
retardan la carburizacion como puede observarse en la misma tabla. También, el efecto del
incremento en el contemdo del Ni es beneficioso para disminuir la absorcion de C [3], y
puede notarse al comparar aleaciones con contenidos cercanos de Cr y muy diferentes de
Ni, por ejemplo los aceros tipos 304 (18-8) y 330, como muestra la Figura L8

Por lo general, para servicios a alta temperatura en atmosferas carburizantes,

algunos de los aceros que se eligen son: 309, 310, 330, 304, 316 v 347 [3].



Tipo de Composicion | Contenido Si, % | Incremento en el contenido

matenal en peso de C en volumen, % en peso
330 15Cr-35N1 0.47 0.23
330 1 5Cr-35N1+5i 1.00 0,08
310 25Cr-20M1 0.38 0.02
314 25Cr-20Ni+5i 225 0.03
309 25Cr-12Ni 0.25 012
347 18Cr-BNi+Nb 0.74 0.57
321 18Cr-8Ni+Ti 0.49 0.59
304 18Cr-8Ni 0.39 1.40
302B 18Cr-8Ni+Si 2.54 0.22
446 28Cr 0.34 0.07
430 16Cr 0.36 1.03

Tabla 1.1, Comparacion del incremento de C en volumen para diferentes aleaciones de
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Figura L8. Efecto del Ni en la carburizacion gaseosa de aceros con 15 % Cr
a975°Cy 1500 hs.

Otro efecto que puede notarse en los aceros que han sido sometidos a procesos de
carburizacion es el incremento de la dureza en la superficie expuesta [9, 23]. De tal manera
que este fenomeno se aplica como tratamiento para obtener superficies endurecidas y muy
resistentes al uso y a la fatga, mientras que el nucleo de la pieza conserva su ductilidad
[12]. Tales tratamientos para endurecer superficies pueden llevarse a cabo carburizando a
traves de diferentes medios: solido, liquido o gaseoso [24, 25] Para el caso solido, la

temperatura usada es aproximadamente 925 °C, y es un proceso usado desde tiempos muy



antiguos. Se utihiza un trozo de C y el fenomeno tiene lugar como consecuencia de las
reacciones entre éste y el oxigeno de la atmoésfera que generan CO v CO-; en la actualidad
se agregan otros elementos como carbonatos de Na o de Ba para energizar el proceso.
Durante el periodo de calentamiento, el carbonato de Ba se divide v libera CO: (BaCO; —
BaO + C0O;), que reacciona con el C expuesto para formar CO (CO: + C — 2C0). Luego,
el CO recciona en la superficie del acero para formar C atomico, el que difunde
rapidamente en la estructura austenitica (200 — C + C0s). El proceso se repite en forma
ciclica, va que el CO: producido en la Gltima reacccion, reacciona con el C expuesto vy otra
vez se generan todos los pasos antenores. En el caso liquido, se utilizan sales fundidas
donde el constituyente activo es NaCN o KCN o Ca(CN), El oxigeno lo provee la
atmosfera del bafio de sal y otra vez la carbunzacion se lleva a cabo a traveés de la
generacion de CO Se usan temperaturas alrededor de 900 °C y tiempos cortos de
aproximadamente 2 horas.

El caso de carbunzacion mediante una atmosfera gaseosa se lleva a cabo con gases
de hidrocarburos como propano (C:Hg), butano (C¢H s), metano o mezclas de CO y CO- en
hormos a temperaturas cercanas a los 925 °C. A veces se usan temperaturas mas elevadas,
hasta 980 °C, para requerimientos especificos como la obtencion de mayor profundidad de
las capas carburizadas o aceleracion del proceso. Durante el calentamiento, el componente
debe ser rodeado por una atmosfera inerte o reductora (con baja actividad de oxigeno), que
generalmente es un gas endoterrmco. Al alcanzar la temperatura de carbunzacion, la
atmosfera es enriquecida para lograr el mvel de C adecuado (potencial de C) adicionando
hidrocarburos los cuales generan CO y el C es adsorbido en la superficie del acero. Los
pricipales constituyenies de la atmosfera son: CO, Na, Hy, CO,, H,O v CHy. Entre ellos, N-
es inerte y actia solo como diluvente. Las cantidades de CO, CO,, HO y H; presentes
deben ser las adecuadas para asegurar el equilibno de la reaccion reversible:

CO +H:0«>CO; + Ha

Aunque no se conoce en detalle la secuencia de reacciones involucradas, se sabe que
el C serd introducido en el acero si se cumple la totalidad de las siguientes reacciones
reversibles:

2C0 «» C (en Fe) + CO; (1.8)
CO+H: <> C(enFe)+ HO (L9)



una vez que el metano o propano enriquecieron el gas endotérmico, aparece la fuente
primaria de C para carburizar a través de las reacciones:

CH; + CO; — 2C0O + 2H; (L10)

CHy+ H,O — CO + 3H;, (L1
Estas reacciones regeneran CO y H: favoreciendo la evolucion de (1.8) y (19), y ademas
reducen las concentraciones de CO; y H0. Sumando las reacciones (1.8) v (L 10) v por otro
lado (1L.9) v (1.11), resulta:

CH; — C(en Fe) + 2H>

Entonces, con un contenido constante de CO,, el cambio en la atmosfera carburizante es

una reduccion en el contenido de metano y un incremento en el de H [24]

C3. Formas de prevenir Ia carburizacion

Para la proteccion de los matenales frente al fendmeno de la carbunizacion se
adiciona S1 (1.5 — 2 % en peso) o Al a la aleacion, elementos que forman subcapas de Si10
o ALO; respectivamente, que son estables en condiciones reductoras de altas actividades de
C a altas temperaturas y que actuan como barreras efectivas contra la difusidn del C en la
aleacion [9,10]. También, la transferencia de C a la fase metilica puede ser impedida
agregando H:S a la atmosfera, el cual es absorbido por la superficie del metal, bloqueando
los posibles sitios para la transferencia del C y entonces la carburizacion puede ser

fuertemente retardada [8, 16].



CAPITULON
DESARROLLO EXPERIMENTAL DE LA CARACTERIZACION
MICROESTRUCTURAL

A, ELECCION DE LOS MATERIALES.

Como se describio en el capitulo anterior los matenales usados en aplicaciones que
involucran procesos de carbunzacion son generalmente aceros austeniticos. Por tal motivo
y para obtener caracteristicas similares a los que se pueden obtener en campo, se decidio
estudiar el comporiamento del fenomeno en las sigmentes aleaciones: AISI 304, AISI 347
Hy AISI 310.

Estas tres aleaciones presentan distinta sensibilidad a la carburizacion de acuerdo al
contenido de sus aleantes. Segun la Tabla 11, la diferencia en el incremento de C en
volumen entre los aceros 304 v 310 es 70 veces y entre el 347 y 310 es aproximadamente
30 veces. Por lo tanto, el AISI310 es el mas resistente a este tipo de degradacion, siguiendo
en orden el AISI 347 y por Glumo el AISI 304,

En una pnmera etapa del desarrollo se adquineron trozos de aceros 310 y 304 en
forma de flejes de dimensiones aproximadas: 400 x 100 x 4 mm, mientras que las muestras
de acero 347 - material que se incorpord mas tarde al estudio - fueron obtenidas de una
seccion de un tubo.

Para deternunar su composicion, se enviaron a CONARCO (laboratone de

Chascomus) muestras de los tres materiales, v los resultados se presentan en la Tabla I1 1

S8 C Cr Ni | Mo [Mn | V Cu | Co | &1 P S Nb

304 [0.025| 166 |11.30) 199 | 1.85| 0.01 | 0.20 | 0.12 | 0.52 | 0.004 | 0.007 | <.01

310 10040234 1995|004 | 1.78 | 013 | 013 | 0.04 | 0.64 | 0.018|0.006( <01

347 | 0.047|1754| 897 | 025|136 001 | 007 [ 0.04 | 0.46 |0.018]0.007| 0.55

Tabla IL1. Composicién quimica de los materiales seleccionados para estudiar el

proceso de carbunzacion




B. PREPARACION DEL MATERIAL

A partir de los flejes de 304 y 310 se cortaron vanas muestras con dimensiones; (35
% 50) mm y 4 mm de espesor. Del sector de tubo de acero 347 H se cortaron también
diversas muestras con dimensiones aproximadas de (35 » 30) mm y 15 mm de espesor
Todas se sometieron a una limpieza (decapado) para eliminar cualquier vestigio de oxidos
formados en la superficie. Para ello se las colocéd en una mezcla de NO:H al 10 %, HF al 2
% y agua destilada a 60 °C durante un periodo de tiempo de 20 minutos. Luego fueron

cuidadosamente lavadas v secadas.

C. TRATAMIENTOS DE EARBURIZACléN

La totalidad de las muestras fueron expuestas a una atmosfera carburizante
compuesta de una mezcla de CO, CO, y vapor de agua con un potencial de Centre 1.1 y
1.2 %, dentro de un horno a una temperatura de 975 °C. Luego de tal proceso fueron
enfriadas rapidamente en agua.

En una prnimera etapa del trabajo las muestras de aceros 304 v 310 fueron tratadas
térmicamente a 975 °C con periodos de tiempo entre | y 6 hs de duracion. Ademas se
prepararon dos muestras testigo (A0 vy B0). una de cada una de estas aleaciones, las cuales
recibieron un tratamiento térmico sin aimosfera carbunzante, durante dos horas a la misma
temperatura (975 °C) vy luego enfriadas en agua. Se elimid esta temperatura porque es la
temperatura caracteristica de trabajo de los componentes en una planta industrial (por
gjemplo en una petroquimica) y ademas porque esti dentro del rango de temperaturas que
produce esta degradacion corrosiva en los metales (800 a 1100°C) [7 8]

En una segunda etapa del desarrollo del trabajo. v debido a algunas caracteristicas
observadas en el analisis microestructural de la etapa anterior en las muestras de acero 310,
que seran relatadas mas adelante, se decidib repentir los tratamientos 1érmicos para estas
muestras con un tratamiento de solubilizacion previo al de carbunzacion, con el fin de
disolver posibles carburos de Cr residuales precipitados en los bordes de grano [26]. La

duracion de la solubilizacion fue de 1 hora v a una temperatura de 1050 °C, seguida de un
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rapido enfriamiento en agua. Del mismo modo, se aplicé un tratamiento previo de
solubilizacion para las muestras de acero 347 H. Otra vez se prepararon muestras testigo
(SA0 vy CO) para cada uno de estos materiales, las que resultaron luego del tratamiento de

solubilizacion, sin presencia de atmosfera carbunzante y templado en agua.

Muestra Tratamiento termico (TT) Tiempo de
carburizacion (hs)
AISI 304
BO Recocido en hormo a 975 °C 2
Bl Carbunzacion 2
B3 Sin TT — matenal as-received -
B4 Carburizacion 1
B5 Carbunzacion 3
B6 Carburizacion 4
B7 Carburnzacion 6
B8 Carburizacion (repeticion) 2
B9 Carburizacion (repeticion) 3
B10 Carbunzacion 8
AISI 310 s _
AD Recocido en horno a 975 °C 2
Al Carburizacion 2
A3 Sin TT - material as-received -
Ad Carburnizacion 1
AS Carburizacién 3
Ab Carbunzacion 4
A7 Carbunzacion 6
SAD Solubilizacion a 1050 °C 1 hora -
SAB Solubilizacion 1 h v carburizacion 1
SA9 Solubilizacién 1 h v carburizacion 2
SA10 Solubilizacion 1 h y carbunizacion 4
SAlLl Solubilizacion 1 h y carburizacion 6
SAl12 Solubilizacion | h y carburizacion 8
T | e Sh e 2N g,
B Co _ Solubilizacién a 1050°C 1 hora | :
Cl Solubilizacion 1 h y carburizacion 1
C2 Solubilizacion 1 h v carburizacion 2
C3 Solubilizacién 1 h y carburizacion -
C4 Solubilizacion 1 h y carbunzacion 6
Cs Solubilizacion 1 h v carburizacion 8
AR Sin TT — matenial as-received -

Tabla I1.2. Tratamientos térmicos aplicados a las muestras
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Se repitieron ademas algunos tratamientos de carburizacion de 2 y 3 horas de
duracion para el acero 304, Vale aclarar que las muestras correspondientes a este material
no tuvieron tratamiento previo de solubilizacion.

Durante todos los tratamientos de carburizacion, las muestras estaban colocadas en
un soporte que las mantenia en forma vertical dentro del homo, de tal manera de no
entorpecer el ingreso de C por ninguna de las dos superficies.

En la Tabla 11.2 se detallan los tratamientos térmicos con sus tiempos de duracion

aplicados a cada una de las muestras.

D. CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL

A continuacion se enumeran todas las técnicas que fueron utilizadas en el desarrollo
del presente trabajo. Posteriormente, se presentaran los resultados obtenidos en cada una de

ellas con su interpretacion y conclusiones

D1. Preparacion metalografica.

De cada una de las muestras de las diferentes aleaciones, luego de haber sido
carburizadas, se extrajo un pequefio trozo de aproximadamente 10 = 10 mm para ser
estudiado metalograficamente. Los mismos fueron incluidos en resina epoxi.

En todos los casos el pulido mecamco consistio en desbaste grueso y fino,
utilizando papeles esmenles de Carburo de Silicio (CS1) de granulometria: 220, 320, 400 y
600, en maquina de abrasion rotativa con lubricacion acuosa. Luego de desbastar con el
papel mas fino, se continud el pulido usando pafio grueso de 6 um pasta de diamante v
pafio fino | um pasta de diamante. Luego de la etapa de pulido se procedio a lavar las
muestras con detergente y a enjuagar con agua. Para una mejor limpieza antes del ataque
quimico, se sumergieron en alcohol y se les aplico ultrasonido.

El pulido ataque para revelar la estructura se hizo con dos tipos de reactivo segun el
microscopio donde se examinaria la muestra:

- Oxahico al 10 % para ser observada a traves de microscopio optico.
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- Mezcla de acido clorhidrico 25 em’, acido nitrico 7 cm’ y alcohol metilico 10 cm’ para
ser observado a traveés de microscopio electronico de barmdo. Esta altima solucion destaca
un mayor contraste en la topografia de los carburos precipitados en el matenal para este
tipo de microscopio.

La duracion del ataque estaba relacionada con la composicion de cada aleacion,
pero oscilaba entre 1 v 2 minutos, El enjuague se hizo con abundante agua v alcohol v el

secado, con aire caliente.

D2. Observacion por microscopia dptica y electronica de barrido
Estas técnicas permitieron observar la estructura de los granos de cada una de las

aleaciones estudiadas luego de la carburizacion, los lugares en los cuales habian precipitado
las fases de carburos, sus morfologias, estimar los tamafios y formas de los mismos, medir
los espesores de las capas subsuperficiales carburizadas.

Para ello se utilhizaron microscopios opticos Olimpus BX60M con aumentos de 50X
a 500X y Microscopio Electronico de Barrido (MEB) modelo PSEM-500 marca Philips que
permite trabajar con aumentos desde 12X hasta 80000X.

D3. Microanalisis dispersivo en energia (ED

El sistema EDS, adosado al microscopio electronico de barrido, permite identficar
los elementos presentes en una muestra en forma muy rapida, pudiéndose obtener valores
cuantitativos si la concentracion de un elemento dado es superior a 1 % aproximadamente.
En el espectrometro dispersivo de energia (EDS) los rayos X caracteristicos emitidos por
una muestra son detectados por un sistema que produce pulsos cuya altura es proporcional a
la energia de los fotones incidentes, Estos pulsos electrénicos son procesados por un
analizador multicanal que permite obiener una visualizacion con forma de espectro que
presenta la cantidad de pulsos en funcion de la energia caracteristica de cada pulso,

Se utihizo este dispositivo para identificar los carburos precipitados y para observar
los porcentajes relativos de Cr y de Fe en distinios sectores de las capas de carburos v de la
matriz. De esta manera se quiso observar si en la matnz existian empobrecimientos locales

de Cr en adyacencias de la zona de precipitacion de la fase carburos. Para ello se



obtuvieron espectros sobre los carburos y sobre distintas regiones donde la precipitacion era

masiva y también sobre la matriz.

D4, Anilisis con microsonda electronica

Esta técnica de caractenzacion fue empleada para estudiar la distribucion de los
carburos en la direccion perpendicular a la superficie de la muestra que estuvo en contacto
con la atmésfera carburizante y por la que penetrd v difundio el C Para ello se tomaron
perfiles de los contenidos en peso y atdbmico de Cr, C, Ni estimando el Fe por diferencias en
las aleaciones AlISI 304 y 310 Para la aleacion AlSI 347 H, que es estabilizada con Nb, los
perfiles estudiados fueron los de Cr, C, Ni, Nb y el Fe, también en este caso, fue
determinado por diferencias.

El microanalisis cuantitativo se realizo con una Microsonda Electronica CAMECA
SX50, operando con un potencial acelerador de 20 KV. La microsonda electronica usa un
haz de electrones acelerados focalizado sobre el punto de la muestra a analizar. Alli se
produce la emision de radiacion X caracteristica de todos los elementos presentes en el
microvolumen estudiado. Esta radiacion es analizada mediante espectrometros con cristales
monocromadores.

El equipo permitio realizar las mediciones en las muestras carbunzadas de dos
maneras diferentes:

- en forma automatica para microanalizar puntos sobre un recormdo previamente
determinado a lo largo de toda la zona carburizada. El barnido comenzaba en la superficie
de la muestra y terminaba en la matriz donde no habia precipitados. Se fijaba el niamero de
mediciones a realizar y la medida del paso entre las mediciones. También en esta forma se
midieron algunos granos (a lo sumo dos) con gran densidad de carburos

- en forma manual para medir sobre un punto de particular interés y obtener el
resultado de la medida en ese punto

Las mediciones obtenidas fueron recibidas va procesadas con los programas
CALIB, DECLAR, QUANTI (para mediciones tomadas en la forma manual) y QUANTA
(para mediciones tomadas en forma automatica), que posee el equipamento de analisis
adosado a la microsonda, Los resultados fueron graficados en funcion de la distancia a la

superficie de la muestra.



DS, i iom de los carbur i ion de ravos X

Con el objetivo de conocer el tipo de carburos precipitados se efectud el analisis de
las superficies de las muestras con esta técnica [9]. Ademas se queria observar si la
estequiometria de los carburos era diferente en las distintas zonas de las capas de carburos
precipitados. Para obtener los espectros de rayos X se empled un equipo PHILLIPS modelo
X'PERT con una unidad PW3710 P. Se utilizé radiacion Koy v Kas del Cu con vy sin
monocromador. Los datos fueron procesados mediante el programa PC-APD que contiene
el sistema de analisis que acompania al difractometro, el cual permite obtener la posicidon e
intensidad de los picos del diagrama.

Una vez obtenidos los diagramas, éstos fueron analizados con la ayuda del personal
del laboratorio de Difraccion de Rayos X. Para conocer los posibles carburos y 6xidos en la
superficie de las muestras, se utilizo un programa que usa el método Rietveld y sofiware de
Lutterotti [27]. Este permite comparar los picos del diagrama de Rayos X obtenido con los
de diferentes compuestos almacenados como fichas [28] De esta manera se puede
determinar si es probable que se encuentre una fase o compuesto en el material estudiado.

Los pnmeros espectros fueron obtenidos sin utilizar monocromador, debido a una
falta de disponibilidad en el laboratorio. En estos casos la relacion de intensidad pico -
fondo observada no fue buena, haciéndose muy dificultosa la identificacion de los picos del
diagrama. De esta manera, se obtuvieron espectros de rayos X sobre las caras pulidas de las
muesiras usadas para el analisis metalografico, en las cuales los precipitados se encontraban
en los bordes. Las muestras analizadas fueron: B6, B10, SA12, C3 y C5 Ademas, se
estudiaron los diagramas de los dxidos crecidos en la superficie durante el tratamiento
térmico, con el proposito de conocer su estequiometria. Para esto se ubicaron algunas de las
muestras enteras dentro del difractometro; BO, A0, SAD v CO. En todos estos casos los
espectros se midieron entre 10°=28<110° con un paso de 0.03° y tiempo de paso de |
segundo.

Luego, se tomaron diagramas sobre las muestras de las tres aleaciones con
tratamientos de carburizacion mas largos (6 u 8 horas), usando el difractometro con
monocromador. Asi se analizaron las muestras: B7, A7, SAl11, SA12 y C5. Se tomaron
diagramas sobre las caras pulidas utilizadas para la caracterizacion metalografica v también

sobre la superficie expuesta de las muestras. Esta superficie no estaba pulida, presentando
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rugosidad y oxido, pero los precipitados estaban distribuidos sobre ella. Por ello, dichas
superficies fueron levemente desbastadas para eliminar algan resto de oxido, con el fin de
detectar los carburos precipitados mediante esta técnica.

Esta vez, los diagramas se adquineron entre 10°<20<80° con paso de 0.02° y
tiempos de paso de | seg v de 15 segundos para mejorar el conteo en la intensidad de los
picos del espectro.

La seccion del haz de rayos X es de aproximadamente | cm’ y el 90 % de la
intensidad difractada proviene de una capa de entre | a 3 um de profundidad, dependiendo
de 26.

En todos los casos se obtuvieron espectros complejos debido a que las muestras

analizadas eran polifasicas.

D6. Mediciones de microdureza

Como se vio en el capitulo 1, el proceso de carbunzacion tiene el efecto de
endurecer la superficie del material debido a la formacion de fases duras. Con el objeto de
estudiar en que medida el fenomeno habia endurecido las superficies y como vanaba la
dureza de acuerdo a la duracion del tratamiento térmico, se midieron perfiles de
microdureza sobre las muestras carburizadas, Para comparar las durezas se midieron
perfiles también sobre muestras as-received y testigos. Se uso para ello un microdurometro
marca Leitz, modelo Dunimet. Teniendo en cuenta la medida de los espesores de las capas
de carburos, se realizaron las mediciones de dureza desde la superficie del material hasta 1
mm de profundidad para todas las muestras y con paso de 0.1 mm. Asi, se evaluaron zonas
con distinias densidades de carburos hasta llegar a la matnz del matenal.

Las mediciones se realizaron usando una fuerza de ensayo (pesa) de 100 gramos
para efectuar la impronta. Luego, se midieron sobre ésta las longitudes de ambas diagonales
v se calculd el promedio de estos valores. El mismo se relaciona con la dureza en umidades

Vickers a partir de la siguiente formula:
HV =—"" (IL1)

donde: HV es la dureza Vickers en kg/mm®

P es la fuerza de ensayo en gramos
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D es el valor medio de las diagonales medidas sobre la impronta en micrones.

Una manera mas practica y directa de obtener el valor de la dureza Vickers es
deducirla de la tabla que acompaia al microdurémetro [29].

La distancia minima entre los centros de improntas consecutivas debe ser como
minimo 2 o 3 veces la medida de la diagonal, para evitar errores en la determinacion de la
dureza por la deformacion que se produce alrededor de la impronta. En el caso particular de
las muestras de aceros, se tomo una distancia minima de tres veces el valor de la diagonal
El mismo criterio se aplicé para determinar la distancia entre el borde de la muestra y la

primera impronta.

E. RESULTADOS OBTENIDOS

En esta parte se expondran todos los resultados logrados con la aplicacion de las

diferentes técnicas enunciadas anteriormente.

El. Observaciéon por microscopia dptica v electrénica de barrido
Luego de los tratamientos de carburizacion y de la preparacion metalografica de

cada una de las muestras, se obtuvieron micrografias para documentar el aspecto de la
microestructura, la distribucion de los carburos precipitados en la matnz, observar su
morfologia, tamano y caracteristicas de la precipitacion. En todas las muestras tratadas
termicamente se observo la presencia de granos equiaxiales, tamaiio de grano heterogéneo;
tipico aspecto austenitico. Entonces, luego del proceso termoquimico aplicado y del
enfriamiento rapido, resultaron estructuras austeniticas con precipitaciones masivas de
carburos de Cr en las zonas subsuperficiales. También se notd en forma cuahitativa, que el
tamaiio de los granos era pequefio en las zonas advacentes a la superficie, evidenciando una
recristalizacion, pero éste aumentaba en forma significativa hacia el interior de la muestra.
En las micrografias de las muestras carburizadas se pueden distinguir claramente cuatro
regiones bien diferenciadas comunes a todas las muestras de las tres aleaciones
consideradas;
e Region | es la region que esta ubicada inmediatamente por debajo de la superficie de la
muestra. Presenta una gran densidad de carburos que han precipitado en forma masiva.

L.os mismos se distribuyen tanto en los bordes de grano como en el interior de los
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granos. Ademas se ven precipitados sobre maclas v carburos que han coalescido. Esta
capa puede extenderse por vanos cientos de micrones

¢ Region 2! es la que continia a la region 1 hacia el intenior de la muestra. En ella la
densidad de los carburos precipitados decae significativamente dentro de los granos,
pero no en los bordes de grano, donde sigue siendo intensa o masiva.

o Region 3. es la region que sigue a la anterior y mas interna de la muestra. En ella se
observa solo precipitacion de carburos en los bordes de grano, mientras que el interior
de los granos aparece limpio de carburos. También esta region puede extenderse vanos
cientos de micrones.

*» Region 4 es la zona interna de la matriz, en ella no hay carburos.

Puede advertirse entonces que la difusion a través de los bordes de grano tiene mayor
alcance, siendo éstos caminos preferenciales para la difusion del C. Distintos trabajos sobre
difusion mencionan como los coeficientes de difusion en bordes de grano superan, en
varios ordenes de magnitud, a los correspondientes en volumen a una dada temperatura v
para distintos difundentes v matenales [14, 30] Este hecho esta estrechamente relacionado
con lo expuesto en el capitulo 1 e ilustrado por la Figura | 4, donde se muestra como es la
secuencia de la precipitacion de los carburos en la austenita, Si1 el coeficiente de difusion es
mayor, entonces es logico que el alcance de la precipitacion en los bordes de grano se
extienda mas alla de aquélla en el volumen. Por la misma razon, seran los bordes de grano
los primeros en presentar precipitados de carburos.

Para ilustrar las distintas caracteristicas de las regiones de precipitados se presentan
en las paginas siguientes vanas de las micrografias obtenidas con microscopio optico y con
MEB. Con el fin de lograr una cuantificacion de la profundidad de la muestra afectada por
el proceso descripto, se midieron los espesores de las capas [ y Il de carburos precipitados.
Se considerd a la capa | como aquella zona que presenta gran densidad de carburos
precipitados en el interior del grano y tambien en los bordes de grano. La capa Il se
considerd como aquella que comienza en el borde de la probeta v que finaliza en el mterior
de la misma, donde no hay mas presencia de carburos precipitados en los bordes de los
granos. De esta manera, la capa I esta contenida dentro de la capa Il, v esta ultima se

extiende hasta los extremos de los limites de granos con carburos precipitados.
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En las micrografias a continuacion pueden observarse varias de las caracteristicas
destacadas mas arriba, en el Capitulo | y también aquellas infenidas a través del desarrollo
experimental.

Las Figuras IL1 a I1.3 muestran diferentes zonas con precipitados carburos para una
muestra de acero inoxidable AISI 304 expuesta a carburizacion por 6 horas. La primera de
ellas destaca las capas | y Il de carburos precipitados. En la micrografia de la Figura 11.2 se
ve una gran densidad de carburos intragranulares formando casi una red continua de
precipitados con diferentes morfologias, hay carburos con forma cubica, otros con forma de
plaqueta, y particulas precipitadas de mayor tamafio formadas por la coalescencia de vanos
carburos pequefios, También, es posible ver la precipitacion sobre algunas maclas vy el
grueso espesor de los bordes de los granos cercanos a la superficie de la muesira, este
hecho, debido a la difusion del C por esta via. En la siguiente micrografia, Figura 11.3 se
nota €l cambio en la densidad de la precipitacion de los carburos hacia una zona mas
interma de la muestra (transicion entre las Regiones 2 v 3) v la coalescencia contigua de
pequeifios carburos para delimitar los bordes de grano

En la micrografias de las Figuras 114, IL5 y 116, correspondientes a distintos
sectores de una muestra de acero noxidable AISI 310 sin solubilizacion previa al
tratamiento de carburizacion de 6 horas, se observan carburos con morfologias de diferente
aspecto del observado para el acero 304. Principalmente pueden verse carburos con forma
de plaquetas dispuestas paralelas y en distintas direcciones. En otro sector de la muestra se
observan carburos discretos de forma ctubica, v también grupos de precipitados coalescidos

Comparando las Figuras 111 y [L4, se puede notar la diferencia en la extension de la
zona con carburos precipitados, siendo mayor la penetracion del C en el acero 304, Para
este matenal, en la micrografia se destaca también la ausencia de carburos en la Region 4,
mientras que en la muestra de acero 310 aparecen todos los bordes de grano con
precipitados.

En la Figura 117, correspondiente a la muestra de acero 304 carbunizada por 6 horas
v tomada en la Region 3, se ilustra la coalescencia contigua de pequefios carburos
precipitados en los bordes de grano. Las Figuras IL8 y I1.9 muestran las morfologias de los
carburos de forma cubica para distintas magnificaciones En estas imagenes se observa

también, la coalescencia de carburos de mayor tamafio
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La Figura IL 10 representa una vista general de las Capas I y II con carburos
precipitados en una muestra de acero 304 carburizada 2 horas. En las micrografias de las
Figuras IL11 vy I1.12, se observa con mayor detalle como es la red de carburos precipitados
dentro de los granos para esta misma muestra.

En las micrografias de las Figuras 1L13 y 11.14 se observan distintos sectores con
precipitados en una muestra de acero inoxidable 310 solubilizado v carbunzado durante 4
horas. En ellas se ve una distnibucion densa de carburos cerca de la superficie de la muestra
y mas leve hacia el interior de la misma También se pueden distinguir las morfologias que
presentan tales carburos; cibicos, con forma de bastones o de laminas; asi como tambien la
precipitacion en los limites de grano mediante la coalescencia contigua de los carburos. La
Figura IL15 es una micrografia tomada con microscépio optico vy muestra la forma cubica
de la mayoria de los precipitados carburos, Cabe destacar que también en el caso de este
material previamente solubilizado , los bordes de grano de toda la muestra resultaron
revelados luego del ataque quimico, lo cual hizo imposible identificar la Capa Il de
precipitados.

La carbunzacion en el acero inoxidable AISI 347 H esta representada en la Figuras
116, 1L17 y IL18 para una muestra carburizada por un periodo de tiempo de 2 horas. En la
primera de la imagenes se observa una vista general de la Capas | y Il carburizadas. En las
otras se puede ver una red casi continua de carburos de aspecto globular cerca de la
superficie de la muestra, mientras que en otros granos mas mternos aparecen carburos con
forma de plaquetas paralelas entre si en la transicién de las Regiones 2 y 3. Las imagenes
de las Figuras 1119, TL.20 y IL.21, tambien corresponden a este mismo tipo de acero pero
carburizado 8 horas. La primera de ellas ilustra la apariencia de la capa de carburos
intragranulares. Se puede notar la diferencia en los espesores de las capas de carburos entre
las dos vistas generales para dos tiempos de tratamiento diferentes en este material. Otra
imagen muestra la variacion de la densidad de carburos hacia el intenior de la muestra y la
ultima micrografia iustra la  forma imegular de los carbures precipiados
intragranularmente.

Las micrografias de las Figuras 11.22, 1.23 y I1. 24 corresponden a muestras de acero
inoxidable 310 solubilizado y carbunizado durante 4, 6 y 8 horas respectivamente. Fueron

tomadas a través de microscopio éptico. En ellas se puede observar la morfologia de los
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carburos, la precipitacion en los bordes de granos por la coalescencia contigua de carburos

y particulas precipitadas de mayor tamaio
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Figura IL.1. Vista general
de la precipitacion de
carburos en una muestra de
acero AISI 304 expuesta a
carburizacion durante 6
horas.  Se  distinguen
claramente las Capas | y 11
Hacia el interior de la
muestra, la precipitacion
intragranular desaparece y
los carburos precipitan en
los bordes de grano.

Figura 11.2. Aspecto de la
distribucion de los
carburos en la adyacencia
del borde de la probeta
anterior. Se aprecia una
alta densidad de
precipitados dentro de los
granos, formando una red
casi continua de carburos.

Figura I1.3. Variacion en la
densidad intragranular de
los carburos precipitados
en la transicion de las
Regiones 2 y 3
correspondiente a la misma
muestra. Se nota también
la precipitacion contigua
de carburos formando los
bordes de grano.
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Figura 11.4. Vista general de la
distribucion de carburos
precipitados en una muestra de
acero AISI 310 expuesta a 6
horas de de carburizacion. Se
observa gran densidad de
carburos cerca del borde de la
probeta, la que disminuye hacia
el interior de la muestra donde la
precipitacion es solo en borde de
grano.

Figura 11.5. Vista parcial de una
zona de la micrografia anterior.
Puede notarse gran densidad de
carburos intragranulares cerca
del borde de la muestra con
distinta morfologia y
precipitacion  sobre  maclas.
Hacia el interior de la muestra la
densisdad de los precipitados
disminuye.

Figura IL6. Otro sector de la
misma muestra con  gran
densidad de carburos. Se
observan  distribuciones  de
precipitados con forma de
plaquetas con  distintas
direcciones.

Escala: 1 20 pm
Magnificacion: 1440X



Figura I1.7. Precipitados en
borde de grano para una
muestra de acero AISI 304
expuesta a carburizacion
durante 6  horas. Los
carburos se agrupan como
una cadena para conformar
dicho limite. Se observa
una seccion de la Region 3.

Figura 11.8. Aspecto de la
morfologia cubica de los
precipitados carburos en
una muestra de acero AlSI
304 carburizada durante 4
horas. Algunos de ellos
han coalescido para formar
particulas precipitadas de
mayor tamafio.

Escala: 1 5 um
Magnificacion: 6400X

Figura 11.9.  Carburos
precipitados en  una
muestra de acero AISI 304
carburizada 4 horas. Se
puede apreciar su forma
cubica y dimensionar su
tamano.
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Figura I1.10. Vista general
de las Capas | y Il de
carburos precipitados en
una muestra de acero AlSI
304 carburizada durante 2
horas. Se nota que hacia el
interior de la muestra, los
carburos  intragranulares
desaparecen, y se disponen
en los bordes de grano. En
la matriz del material no
aparecen carburos.

Escala:

L |
| I5ﬂ{]

pm.
Magnificacion: 100X

Figura IL11. Granos con
carburos precipitados en la
zona adyacente al borde de
la misma muestra. Se
observa una gran densidad.
Escala:

L

' 1 100 um
Magnificacion: 400X

Figura I1.12. Otra vista de
precipitacion intensa  de
carburos en granos de la
misma muestra. Se
observan  precipitaciones
sobre algunas maclas vy
grupos de distribuciones de
carburos en forma de
plaquetas o agujas.

Escala:

1

J : 50 pm
Magpnificacion: 800X




Figura I1.13. Vista de la
distribucion de los
precipitados carburos en
una muestra de acero
inoxidable  AISI 310
solubilizado y carburizado
4 horas. Se observa mayor
densidad cerca de la
superficie de la muestra.
Escala:

L

' ’I 100pm
Magnificacion: 380X

Figura I1.14. Aspecto que
presentan  los  carburos
intragranulares en la
misma muestra. Se ven
pequefios carburos  con
forma cibica y otros con
forma de plaqueta. Se
distinguen ademas,
precipitados formados por
la coalescencia de varios
carburos.

Escala: 420 um
Magnificacion: 1440X

Figura 11.15. Imagen de los
carburos intragranulares en
una muestra de acero
inoxidable 310
solubilizado y carburizado
8  horas, tomada con
microscopio Optico. Se ve
la forma cabica de algunos
precipitados, otros con
forma de plaquetas y
grupos donde han
coalescido.

Magnificacion: 50X
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Figura 11.16. Vista general
de la carburizacion en una
muestra de acero
inoxidable AlSI 347
tratada térmicamente
durante 2 horas. Se
observa una gran densidad
de carburos intragranulares
cerca del borde de la
probeta vy precipitacion
solo en borde de grano
hacia su interior,

Escala:

I I 100pm
Magnificacion: 360X

Figura 11.17. Carburos en
el interior de los granos y
en sus limites en la misma
muestra y muy cerca del
borde. Se nota alta
densidad de los mismos y
precipitacion sobre maclas.
Escala: FH——20
pm

Magnificacion: 1440X

Figura I1.18. Vista de la
precipitacion  de  los
carburos en una region mas
interna de la misma
muestra. Se nota el cambio
en la densidad de los
carburos precipitados hacia
el interior de la probeta. Se
destaca una importante
concentracion de carburos

precipitados como
plaquetas.

Escala: F————1 50
pm

Magnificacion: 720X
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Figura 11.19. Vista general
de uno de los bordes
carburizados de  una
muestra de acero
inoxidable  AISI 347
tratado durante 8 horas. Se
nota la alta densidad de
carburos precipitados
dentro de los granos cerca
de la superficie y su
disminucion  hacia el
interior de la misma.
Escala: 1 100
pm

Magnificacion: 320X

Figura 11.20. Vista de una
Zzona mas interna
correspondiente a la misma
muestra.  Se  observa
principalmente la
precipitacion en borde de
grano.

Escala: 1 100
um

Magnificacion: 320X

Figura 11.21. Morfologia
de los carburos
precipitados. Algunos
coalescidos, por lo que el
tamaiio de los precipitados
es grande. También, se
destaca  claramente la
precipitacion en los bordes
de grano. Escala:
f i 20
pm

Magnificacion: 2400X




Figura 11.22. Carburos en
un grano de una muestra
de acero inoxidable AISI
310 solubilizado v
carburizado por 4 horas. Se
distinguen carburos con
forma cubica y otros con
forma de plaquetas. Se
destaca la formacion de un
cordon con carburos que
han precipitado en forma

contigua. Micrografia
tomada con microscopio
aptico.

Magnificacion: 50X

Figura 11.23. Precipitacion
de carburos en granos de
una muestra de acero
inoxidable  AISI 310
solubilizado v carburizado
por 6 horas. Se ven las
distintas morfologias de
los carburos y como éstos
se¢ depositan sobre los
limites de £rano.
Micrografia tomada con
microscopio optico.

Magnificacion: S0X.

Figura 11.24. Alta densidad
intragranular de carburos
en una muestra de acero
inoxidable  AISI 310
solubilizado y carburizado
durante 8  horas. Se
destacan diferentes
morfologias de los
precipitados y grupos de
precipitados  coalescidos.
Micrografia a través de
microscopio optico.

Magnificacion: 50X.



E2, Identificacion de los carburos precipitados por Microandlisis Dispersivo en
Energia (EDS)

Como se menciono en la seccion D.3 se usé esta técnica para estudiar los elementos

presentes en los precipitados de las muestras mientras éstas eran observadas a través del
microscopio electronico. Se obtuvieron EDS en algunos puntos particulares de las mismas
para analizar como vanaba el contenido de los principales aleantes (Fe, Cr, Ni) en distintas
zonas de la muestra debido al ingreso de carbono. Asi se obtuvieron los diagramas de
energia con sus respectivos analisis semicuantitativos. A continuacion se presentan estos
resultados tomados sobre tres muestras diferentes: B10 {(acero inoxidable AISI 304
carburizado por 8 horas), SA11 (acero inoxidable AISI 310 solubilizado v carburizado por
6 horas) y C5 (acero inoxidable AISI 347 solubilizado y carburizado por 8 horas).

Para cada una de estas probetas se estudiaron tres zonas, una muy cerca de la
superficie, donde la densidad de los carburos era muy abundante (Regién 1), otra sobre
carburos precipitados y otra sobre la matriz del material lejos de la region con precipitados
(Region 4)

En la Tabla 113 se presentan los resultados de los anadlisis semicuantitativos
realizados sobre las diferentes muestras. Una comparacion con los resultados de los analisis
quimicos, Tabla IL1, permite observar que los contenidos de Cr v Ni en la Region 4 son
muy cercanos a los de la matriz.

Los diagramas correspondientes pueden verse en las Figuras 125 a 1133

La Figura IL25 muestra el diagrama de energia para la muestra B10, tomado sobre
una ventana muy cerca de la superficie (Region 1). Si bien el pico de energia para el
elemento Fe es mas alto que el del Cr, el anilisis semicuantitativo demuestra que el
porcentaje en peso del Cr es mayor que el correspondiente a la aleacion, confirmando la
presencia de los carburos de Cr,

En la Figura 11.26 se presenta el diagrama tomado puntualmente sobre un carburo de
esta misma muesira Se observa la importancia del pico de Cr frente a los restantes
elementos, lo que indica que el principal componente metalico de los carburos precipitados
es el Cr.

La Figura 11.27 tlustra un diagrama tomado sobre una ventana en la zona interna de

la matnz de esta muestra (Region 4), donde no se aprecian carburos. Del andlisis



semicuantitativo se ve que el porcentaje en peso del Cr es practicamente el mismo de la
aleacion original, con lo cual el efecto de la carburizacion no ha llegado a esta zona de la
muestra.

La Figura I1.28 indica el diagrama de energias para una ventana tomada en la
Region | de la muestra SA11. El pico del elemento Fe es mas alto que el del Cry el analisis
semicuantitativo demuestra que la cantidad de Cr es algo menor que la correspondiente a la
aleacion sin tratamiento térmico, tal vez debido al hecho de que el mismo fue evaluado
sobre una ventana en dicha Region, promediando también en la evaluacion los lugares de la
matriz donde no se depositaron carburos. El diagrama de la Figura 1129 destaca la
importancia del pico del elemento Cr cuando la medician fue obtenida sobre un precipitado.
Simular resultado indica el anahisis semicuantitativo, en el que se observa un porcentaje en
pese muy elevado para el Cr

Otra vez, haciendo una medicion en la Region 4, donde no han precipitado carburos,
el porcentaje en peso del Cr es del orden del de la aleacion. Esto puede observarse en la
Figura I1.30, que indica las energias relativas de los distintos elementos.

Para la muestra C5, una medicion sobre uno de los carburos indica un importante
contenido de Cr, revelando que este elemento es el principal componente de este
compuesto, Figura [L31. En cambio, no se obtuvo ninguna evidencia de la presencia del
elemento Nb, a través de esta técnica de analisis. En la Figura 1132 se ilustra un EDS
realizado puntualmente sobre la matriz, pero en una zona con gran densidad de carburos
precipitados (Region 1), para observar la decromizacion del matenal en ese sector
adyacente a los carburos precipitados. En el analisis semicuantitativo correspondiente, se ve
una importante disminucion en el porcentaje en peso del Cr, evidenciando una migracion de
este elemento hacia los lugares donde se formaron los precipitados. Otro analisis se hizo
sobre una ventana en la Region 4 (matriz interna) de la muestra, cuyo diagrama de energias
se indica en la Figura 11.33. Del analisis semicuantitativo se observa que el valor del Cr en

esta region es muy cercano al onginal de la aleacion.



Muestra ~ Region de - Elemento % en peso % atomico |
BI0 Region 1 CrK 2235 23.71 |

FeK 68.74 6791
1 NiK 891 837
Carburo CrK 42.19 4404
FeK 52.66 51.19
NiK 515 476

~ Region 4 CrK 16.09 1717
FeK 73.24 72.75
~ NK 10.66 10.07
SA11l Region | CrK 2258 - 2410
FeK 56 49 56.12
‘ NiK 2093 19,78
Carburo CrK 32.29 34.16
FeK 4998 4923
NiK 17.72 ~ 16.60
Region 4 CrK 23.74 2531
FeK 56.02 55.59
i NiK 2024 19.10
C5 Carburo CrK 3739 39.15
FeK S8.87 57.39
| NK 373 3.46
Region 1 Matriz CiK 832 892
FeK 82.72 82.57
- NiK 896 851
Region 4 K 17.14 18.26
FeK 7423 73.60
NiK 8.63 8.14

Tabla 13, Resultados de los analisis semicuantitativos de EDS.
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Figura 11.25. Diagrama de
energia EDS sobre la
Region 1, obtenido para la
muestra de acero
inoxidable  AISI 304
carburizada por 8 horas. Se
observa un contenido de Cr
mds importante que el de la
aleacion original.

Figura 11.26. EDS tomado
sobre un carburo en la
Region | de la misma
muesira. Se destaca la
altura del pico
correspondiente al Cr
frente al del Fe, lo que
permite considerar al Cr
como el principal
componente de  estos
precipitados.

Figura 11.27. EDS tomado
sobre la Region 4 de la
misma muestra. Se nota la
disminucion en altura del
pico del Cr respecto de las
figuras anteriores, para
tomar un valor muy
proximo al de la aleacion
sin tratamiento.



- Figura 11.28. Diagrama de
- energia EDS sobre la

S —— L AT Region 1 de la muestra de
acero inoxidable AISI 310
solubilizada v carburizada
durante 6 horas. El
contenido de Cr obtenido
es muy cercano al de la
aleacion sin tratamiento,

8 LS ] i s . L Lm L.m BEE 158
Fa:anT P Eni . 1P Hal BT

serbst Lot rasmes Maes Figura 11.29. EDS tomado
sobre un carburo en la
Region 1 de la misma
muestra. Se observa la
importancia del pico del Cr
relativa al del Fe,
indicando que este
elemento es un
componente esencial de los
carburos.

bt - e Figura 11.30. EDS sobre la

Region 4 de la misma
muestra. Se nota un pico de
Cr menor que ¢l del Fe y
un porcentaje en peso muy
cercano al valor
correspondiente  de la
aleacion sin  tratamiento
térmico.
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Figura 11.31. Diagrama de
energia EDS para la
muestra de acero
inoxidable  AISI  347H
solubilizada y carburizada
durante 8 horas, tomada
sobre un precipitado. Se
destaca la importancia del
pico del Cr relativa a la del

Fe, evidenciando la
coOmposicion de los
carburos.

Figura 11.32. EDS tomado
puntualmente  sobre |la
matriz en la Region | de la
misma probeta. Tal region
presenta gran densidad de
carburos. Se nota que el
pico de Cr disminuyo en
forma significativa,
demostrando una
importante descromizacion
en la matriz en las
advacencias de los
precipitados.

Figura [1.33. EDS evaluado
sobre la matriz en la
Region 4 de la misma
muestra. El pico de Cr es
menor que el del Fe y el
contenido en peso de este
elemento es muy cercano
al de la aleacion sin tratar
térmicamente, con lo cual
se observa que el efecto de
la carburizacion no estd
presente en esta zona.



E3. Medicién de los espesores de las capas de carburos precipitados

Se midieron los espesores de las capas de precipitados utilizando un microscopio
optico Olimpus BX60M con aumentos de 50X a 500X al cual se le reemplazo uno de los
oculares por uno con escala graduada. Se operé en modo monocular, con un ocular de 10X
con escala graduada v un objetivo de 10X, Para calibrar la escala graduada del ocular se
utilizo un patron graduado que posee 100 divisiones, cada una a 0.010 mm. Observando el
patron graduado v haciendo coincidir dos lineas del mismo con dos lineas del ocular se
encontro una relacion de 10 um por linea para el ocular. Se usé esta relacion para efectuar
todas las mediciones.

Asi se pudieron obtener las medidas de los espesores en forma directa sobre la
seccion transversal al espesor de la capa.

Para cada una de las muestras se midio alrededor de 10 a 15 valores de espesor de
las capas | y Il Estos valores fueron tomados sobre un corte de la seccion transversal,
perpendicular a las superficies carburizadas de las muestras. Luego, se calculo un promedio
de tales valores, el que fue considerado para realizar el analisis de la tendencia del alcance
del proceso de carburizacion en cada una de las muestras.

Los espesores promedios de las capas 1 y 11 calculados para los diferentes tiempos
de tratamiento de carbunzacion y para cada una de las muestras, se presentan en la Tabla
14 En el Apéndice A se incluyen los espesores medidos sobre las muestras de acero
moxidable 304 con tratamientos térmicos repetidos para 2 y 3 horas

Vale aclarar que en algunos casos no se observd una gran unifornidad en los
espesores crecidos de las capas de carburos, tanto en ambas superficies de la muestra como
en distintos sectores de una misma superficie. Esto podria deberse a que la muestra
estuviera mal apovada en algin sector del soporte que las sujetaba dentro del horno, o que
ese sector estuviese cubierto con una capa de oxido mas denso, situaciones ambas que
hubiesen impedido la entrada del C.

En las aleaciones AISI 304 y 347 H claramente se pueden medir las dos capas [y Il
Esto no ocurre con los aceros AISI 310 v 310 previamente solubilizado, ya que debido al
ataque quimico, los bordes de grano en toda la muestra quedaron revelados, con lo cual se
hizo impesible distinguir ambas capas En este Glimo caso, solo se presenta en la tabla el

valor de espesor promedio correspondiente a la capa I Hay que destacar que para la



muestra SA8 (AISI 310 solubilizado mas 1 hora de carburizacion) no se observo capa
alguna de carburos, en minguna de las dos superficies. Pricticamente en todas las muestras
de esta aleacion solubilizada se pudo medir la capa carbunzada en un sola de las

superficies, va que en la otra no se pudieron detectar carburos.

AISI 304 AISI 310 | AISI 3105 AlISI347TH

Tiempo TT| e (pm) en (pm) e (um) er (pum) e (um) ey (um)

(hs)
0 0 0 0 0 0 0

1.00£008] 97114 | 262+ 10 2011 - 66+ 17 177+ 25

200£008] 224+ 16 | 467+ 28 152+ 14 130+ 16 | 19724 | 414+32

J00+£008] 225+14 | 479+ 34 111 +23 - - -

400+008]| 4331273 73699 132117 239+ 34 215+34 514+ 43

600+ 008 484126 | B39+ 77 162 + 24 208+ 39 | 290+ 32 714 + 53

800+008| 513+63 | B74+63 - 360+ 32 | 280+ 48 704 + 86

Tabla IL4. Espesores de las capas 1 v Il de carburos precipitados en las muestras de

diferentes aceros austeniticos

De la Tabla 114 se nota un crecimiento en el espesor de ambas capas 1 v 11 con el
aumento del tiempo del tratamiento de carburizacion. Se observa, en los casos de los aceros
304 v 347 H, que los espesores de la capa Il son sigmficativamente mayores que los
correspondientes a la capa 1. hecho que esta de acuerdo con la mayor rapidez de la difusion
del C por borde de grano. También puede notarse para el acero 304 que los cocientes
relativos entre capa 1 y 11 (en/e) decrecen al incrementarse el tiempo de tratamiento de
carbunzacion. Este decrecimiento también se cumple para los espesores del acero 34T H
pero en forma menos marcada.

También, se puede observar que para algunos espesores las desviaciones standard
calculadas son mayores que ¢l 12 %, lo cual venfica la dispersion entre los datos medidos
sobre capas de carburos no uniformes.

Para observar la tendencia que siguen los espesores en funcion del tiempo de
tratamiento termoquimico, se presentan a continuacion distintos graficos donde se
comparan los comportamientos de las distintas aleaciones. Ademas, se ajustaron los puntos

por una curva con el fin de estudiar 1 la cinética del proceso experimental realizado se



aproxima a la mencionada en la bibliografia El ajuste se realizd utilizando el programa
Origin 6.0 Professional. Partiendo de una funcion del tipo x=at", con exponente b=0.5
(funcion de la forma que sigue el crecimiento de la capa de carburos en la carbunizacion o
el oxido en la oxidacidon intema, ecuacion (1.7)), se realizaron varias iteraciones hasta
ajustar lo mejor posible a los puntos expenimentales, permitiendo vanar ambos parametros
aybh.

En las Figuras 11.34 v 1135 se comparan las cineéticas segundas por los aceros 304,
310 con y sin solubilizacion previa, v 347 H para los espesores de carburos intragranulares
v en bordes de grano (capa I). Como se puede observar, la que mds se aproxima a la
tendencia parabolica es la del acero 347 H, siendo el exponente resultante del ajuste
b=048, Para el acero 310 sin solubilizacion, los resultados estin muy lejos del
comportamiento parabolico, ya que no marcan una clara tendencia ascendente con el
tiempo de carbunzacion Por otro lado, los aceros 304 y 310 solubilizado evidencian una
cinética mas rapida que la esperada, con exponentes cercanos a 0.7 como resultado del
ajuste.

De todas maneras, es importante destacar que de acuerdo con los espesores de las
capas de carburos medidas, el matenal que permite el menor ingreso de C, es decir que
presenta los espesores de capas més angostos, es el acero 310 Luego, sigue el 347 Hy el
acero con mayor ingreso de C es el 304, Esto tiene relacion directa con la resistencia a la
carbunizacion que presenta cada una de las aleaciones, discutida en el capitulo |

En la Figura T1. 36 se puede notar el efecto de la solubilizacion sobre la aleacion 310,
que permitid obtener mayores espesores de capas de carburos y mas diferenciados entre si
que en el caso no solubilizado. Al solubilizar a 1050 °C, los carburos de Cr se disuelven v
el C pasa a estar en solucion en la aleacion. En estas condiciones, la difusion de C desde la
atmasfera se hara en forma mas facil, ya que la distnbucion de C serd homogénea en el
metal v no existiran carburos capaces de entorpecer las trayectorias de la difusion del C en

el metal.
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Figura 11 36. Comparacion de los espesores de la capa | de carburos precipitados en aceros
AlISI1 310 v 310 solubilizado.

Para observar como es la tendencia de la difusion del C solamente por borde de
grano en las muestras se calculo la diferencia de los espesores (eq - €;) para las muestras de
aceros 304 v 347 H En la Figura 1137 se ilustra esta tendencia Se observa que el
crecimiento de la diferencia (e — 1) con el tiempo de carbunzacion, conduce a exponentes,
en un caso menor que el correspondiente a la capa | para el acero 304, v en el otro

comparable a aquel para el acero 347 H
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Figura I1.37. Tendencias del espesor (en — e7) para los aceros inoxidables 304 y 347
H

En este punto es importante aclarar que desde la perspectiva de los ensayos no
destructivos se podria llegar a detectar a través de diferentes técnicas, solamente la
presencia de la capa 1, s1 bien para otras areas de interés, como por gjemplo la de control de
vida residual de componentes, puede ser muy interesante conocer hasta donde llega el dafio

de este tipo de corrosion en la matriz del material.

Luego de medir los espesores de las capas de carburos y de estudiar la cinética de su
crecimiento, se graficd x° vs t para cada una de las aleaciones involucradas. De la ecuacion
(1 7) se observa que el factor de proporcionalidad k” contiene al coeficiente de difusion del
C en ¢l material, acompanado de otros factores que fueron detallados anteriormente. El
factor k' puede ser considerado como un coeficiente de difusion efectivo D, en volumen.
Se distinguio entre difusion en volumen, siendo D, su coeficiente y difusion por borde de

£rano con D[u.r]ﬂ como su coeficiente,

ix]



Los puntos graficados se ajustaron por cuadrados mimimos, siendo el valor de la
pendiente de la recta obtenida el coeficiente Dy o Dywsy” Los valores de los coeficientes de
difusion en volumen fueron comparados entre si y con valores de coeficientes de difusion
del € en la austenita encontrados en la bibliografia. La Figura 1138 ilustra los coeficientes
de difusion de la capa | para cada una de las aleaciones estudiadas. Se puede observar que
los valores del coeficiente de difusion en volumen para las tres aleaciones son similares y
estan de acuerdo con los datos reportados en [31] para aleaciones austeniticas de similares
composiciones a 950 °C La Figura 1139 muestra que los coeficientes de difusion
considerando la diferencia de los espesores de las capas 1 v Il para los aceros 304 y 347 H

son del orden de magnitud de los correspondientes a la capa L.

Coeficientes de difusion para capa |
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Hay que destacar que las cinéticas de precipitacion en volumen y en borde de grano
son en principio diferentes, por cuanto los coeficientes de difusion, los mecanismos y
defectos involucrados en las mismas son distintos. No obstante, para ambos puede
obtenerse inclusive, una relacion parabdlica v con coeficientes de difusion del mismo

orden

E4. Mediciones de microdureza en las muestras carburizadas

A continuacion se presentan algunos de los resultados obtenidos para los perfiles de
microdureza medidos sobre muestras carbunzadas. Como se expresé anteriormente, se
tomaron 10 mediciones para cada muestra, con paso de 0.1 mm desde la superficie hasta |
mm de profundidad. Se midio sobre las diferentes regiones con carburos precipitados hasta
la matnz Las Figuras 1140, 1141 v 11 42 ilustran como es la vanacion de esta magnitud con
el aumento de tratamiento térmico para las tres aleaciones estudiadas. Claramente, se nota
un ncremento de la dureza superficial al aumentar el tiempo de tratamiento de
carbunizacion. En especial para los aceros 347 H v 310 S esta tendencia puede
discriminarse en forma mas evidente. También se observa que la dureza disminuye hacia el
interior de la muestra, Este decrecimiento es notorio hasta la profundidad donde los

carburos precipitados desaparecen en cada ung de las muestras, luego de lo cual el valor de
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la dureza se mantiene aproximadamente constante y muy cercano a los valores de las
muestras as-received y testigos.

En la bibliografia se encontré que la dureza de los aceros inoxidables utilizados en
el desarrollo del presente trabajo esta en el rango de 120 y 200 HV [25, 32].

Mediciones de microdureza para SS 304
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Yara observar que el aumento de la dureza superficial fuese consecuencia solo del
tratarmiento de carbunizacion, se compararon los valores medidos de microdureza de las
muestras carburizadas con las de los mateniales as-received o tratados térmicamente sin
atmosfera nca en C De esta manera, se descarto cualquier efecto de incremento de dureza
debida a la deformacion por corte de las muestras para la preparacion metalografica o del
proceso de trabajado mecanico de las placas de acero inoxidable o del tubo. De tal
comparacion, se puede notar que los valores medidos sobre las muestras B3 (as-received)
son mayores en aproximadamente un 14 % que las correspondientes a BO, ya que esla
ultima recibio un tratamiento térmico de recocido, el cual restituye su dureza y ductihdad.
Asi, B3 puede contener carburos precipitados como consecuencia del trabajado de la chapa
adguinda, mientras que en B0, el tratamiemto de recocido pudo disolverlos, con lo cual la
dureza medida es menor

Entre las muestras A3 v SAD no se pueden notar diferencias en los valores de la
dureza, va que las mismas se encuentran dentro de la banda de errores calculados

l.as muestras AR y CO, pertenecientes a la aleacion 347 H presentan una dureza

mayor que la de los otros dos matenales, pero dentro del rango de los valores encontrados



en bibliografia para esta material [25, 32]. La diferencia entre los valores de dureza para
AR y CO solubilizada quedan comprendidas dentro de los méargenes de error calculados.
Vale destacar que las mediciones de microdureza para estas muestras se mantienen
alrededor de un valor constante a lo largo del perfil, con vanaciones acotadas dentro del
margen de error calculado.
Las tablas de mediciones de dureza obtenidas pueden encontrarse en el Apéndice A

ES. Anilisis con microsonda electrénica
Sobre las muestras de los aceros estudiados expuestas a tratamientos de

carburizacion por tiempos de 2, 4, 6 v 8 horas, se tomaron perfiles de los contenidos en
peso y atomico de Cr, C, Ni y Nb, Fe determinado por diferencias. El recomdo de tales
perfiles se realizo desde la superficie de la muestra hasta la matriz, donde no habia
presencia de carburos precipitados. De acuerdo al espesor de las capas [y Il con carburos
que presentaban las muestras, se midi6 sobre cantidades diferentes de puntos en cada una
de ellas y con pasos entre los mismos elegidos segiin dicho crniteno. Todos los perfiles
comenzaron a 10 ym desde el borde de la muestra, segin la precision de la microsonda.

Para algunas muestras se tomaron ademas perfiles sobre unos pocos granos (1 a 3)
en particular, con pasos de | pm entre los puntos medidos, de manera tal de barrer “en
forma casi continua™ la zona con precipitados. Los granos elegidos, en todos Jos casos, se
encontraban dentro de la capa L, muy proximos a la superficie de la probeta y tenian una
gran densidad de carburos en su intenor.

A continuacion se presentan algunos resultados en forma de graficos de porcentaje
en peso de los elementos aleanies y del C vs. la distancia desde la superficie de la muestra.

En las Figuras 1143, 11.44 y 1145 se ilustran los perfiles de Cr, Ni, C y Fe (por
diferencias) para las muestras de acero inoxidable AISI 304 carburizadas por tiempos de 2,
4 y 6 horas. Se puede notar que en las zonas muy cercanas a las superficies de las muestras,
el contenido en peso de Cr es significativamente mayor que el nominal correspondiente al
analisis quimico del matenal (16.6 %), demostrando asi una distnbucion diferente de este
elemento respecto de la del matenal sin carbunizar. Hacia la zona interna de la muestra los
contenidos de Cr se estabilizan muy proximos al valor nominal para ese aleante, siendo este

limite el lugar donde aproximadamente finaliza la capa I de carburos precipitados.



Comparando las tres figuras, se observa que para la muestra expuesta a carburizacion
durante un periodo de tempo mas largo, el contenido en peso de Cr presenta mayor
cantidad de picos intensos hacia el borde de la muestra. Esto indica que a mayor tiempo de
tratamiento de carbunzacion, la precipitacion de carburos de Cr es mas abundante
También, a partir de los graficos se ve que el espesor de la zona con precipitados es mas
extenso para la muestra con tratamiento termico mas largo.

Ademas. se observa que en algunos puntos medidos el contenido en peso de Cr es
menor que el nominal de la aleacion. Entonces, puede considerarse que en estos puntos se
ha producido un empobrecimiento local de Cr, elemento que migro para formar junto con el

C difundido, los carburos precipitados en las zonas adyacentes a esta decromizacion.

r .
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Figura 11.43 - Perfiles de C, Cr, Ni y Fe en muestra de SS 304 expuesta a tratamiento de

carbunzacion por 2 hs.
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Figura I1.45 - Perfiles de C, Cr, N1y Fe en muestra de S8 304 expuesta a tratamiento de

carburizacion por 6 hs.
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Tambien, los graficos muestran que el contenido en peso de C medido es mucho
mayor que el valor nominal de la aleacion, demostrando que el ingreso de este elemento en
el matenal es importante

El contenido en peso de Ni se mantiene constante y muy proximo al valor nominal
de la aleacion, pero presenta empobrecimientos locales en algunos puntos, los cuales se
hacen mas evidentes para los tratamientos termicos mas largos.

Las Figuras 1146 y 11.47 ilustran los perfiles evaluados en dos granos muy proximos
a las superficies de estas muestras. La longitud barrida en los granos de la muestra Bl fue
de 66 pym y para los de B6 de 110 pm. Las caractenisticas enunciadas anteriormente se

observan en forma mas destacada.
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Figura I1. 46 — Perfiles de C, Cr, Ni y Fe en dos granos de una muestra de S8 304

expuesta a tratamiento de carburizacion por 2 hs.
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Perfiles de C, Cr, Ni v Fe en granos de B6
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Figura 1147 - Perfiles de C, Cr, Ni y Fe en dos granos de una muestra de S8 304

expuesta a tratamiento de carbunzacion por 4 hs.

En las Figuras 11.48 y 1149 se muestran los perfiles resultantes para las muestras de
acero moxidable 310 solubilizada con tratamientos de carburizacion de 6 v 8 horas. Otra
vez se evidencia que los contemidos de Cr y de C son mavores en las regiones
subsuperficiales muy proximas al borde de la muestra. Tales valores en peso superan a los
correspondientes propios de la aleacion, demostrando una importante incorporacion de C en
el matenal y una redistribucion del Cr dentro del mismo. Estos perfiles se toman constantes
cerca de la distancia correspondiente a los espesores de la Capa | para la muestra de 6 horas
de tratarmento, y con un valor muy proximo al correspondiente a la composicion quimica
de la aleacion (23 4 % Cr y 0.04 % C) Para la muestra con 8 horas de carbunzacion, se
puede ver que la intensidad de los picos de C es mayor que la de los comrespondientes a la
muestra de 6 horas, evidenciando una mayor cantidad de C ingresado por difusion desde la
atmosfera para el caso del tratamiento mas extenso. Sin embargo, los contenidos de Cry C
se estabilizan antes (aprox. 100 um) de la distancia correspondiente al espesor de la capa |

Por otro lado, el contenido en peso de Ni presenta empobrecimientos locales en

ciertos puntos medidos muy cercanos a la superficie para ambas probetas.
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Figura I1.48 - Perfiles de C, Cr, N1 y Fe en una muestra de SS 310 solubilizado

expuesta a tratamiento de carburizacion por 6 hs.
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Figura 11.49 - Perfiles de C, Cr, Ni y Fe en una muestra de SS 310 solubilizado

expuesta a tratamiento de carbunizacion por 8 hs.

La Figura IL50 es un perfil sobre tres granos de la muestra de acero 310
solubilizado y carbunizada durante 8 horas. La longitud barnda fue de 153 pm con paso de
| um entre los puntos medidos. Estos resultados afirman las caracteristicas destacadas

anteriormente,
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Figura I1.50 - Perfiles de C, Cr, N1y Fe en granos de una muestra de 88 310

solubilizado expuesta a tratamiento de carburnzacion por 8 hs.

Las Figuras 1151, 1152 v IL53 muestran el incremento en el contemdo de C
ingresado a la muestra con el aumento de la duracion del tratamiento térmico. Tambien,
puede verse una redistribucion en el contemdo de Cr cerca de la superficie de la probeia
expuesta a la atmosfera carbunizante y puntos con decromizaciones locales. Ademas, el
contemdo en peso de Ni presenta algunos empobrecimientos locales en puntos muy
proximos al borde de la muestra, pero hacia el interior se mantiene en un valor levemente
infenior al nominal de este elemento como aleante. No es significativo el contenido de Nb,

evidenciado solamente con algunos picos de muy baja intensidad en los perfiles.
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Perfiles de . Cr, Ni, Nb y Fe en C3
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Figura I 51 - Perfiles de C, Cr, Ni, Nb y Fe en una muestra de 88 347 H expuesta a
tratamiento de carbunzacion por 4 hs,
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Figura 11.52 — Perfiles de C, Cr, Ni, Nb y Fe en una muestra de 5SS 347 H expuesta a

tratamiento de carbunizacion por 6 hs,
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Perfiles de C, Cr, Ni, Nby Fe en C5
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Figura I1.53 - Perfiles de C, Cr, Ni, Nb y Fe en una muestra de SS 347 H expuesta a

tratamiento de carbunzacion por 8 hs.

Comparando muestras de las tres aleaciones para un mismo tiempo de
tratamiento de carburizacion (6 horas), se puede observar de las Figuras 1145, [148 y
11.52 que el ingreso de C es aproximadamente similar para los aceros moxidables 304 y
347 H, siendo estos valores notablemente mayores que el contenido de C difundido en
el acero 310. Este hecho esta de acuerdo con las diferentes resistencias al proceso de
carbunizacion que presentan las distintas aleaciones, lo que fue tratado en el Capitulo Iy
con los resultados de los espesores de las capas de carburos precipitados formadas en

cada uno de estos aceros

E6. ldentificacion

Obtenidos los diagramas de Ravos X sobre las superficies de las muestras, se
anahizaron segin lo mencionado en D.5 para determinar la presencia de aquellos
carburos que segin la bibliografia son caracteristicos del proceso en estudio (Cra:Cs,
CryCs, NBC)

A continuacion se presentan los resultados del analisis de los diagramas
obtenidos usando difractometro con monocromador, con paso de 0.02°, velocidad de 15

segundos por paso y barndos entre 10°<28<80°. Las probetas estudiadas fueron las
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expuestas a los tratamientos de carburizacién mas largos: B7 (acero noxidable AISI
304 carburizada durante 6 horas), SAl1 ( acero inoxidable AISI 310 solubilizado v
carburizado durante 6 horas), SA12 (acero inoxidable AISI 310 solubilizado y
carburizado durante 8 horas), C5 (acero inoxidable AISI 347 H solubilizado v
carbunzado por 8 horas) Se presentan los diagramas de difraccion por rayos X
obtenidos sobre la superficie previamente desbastada para eliminar los restos de éxido.
En estos casos, el area irradiada de las probetas variaba entre 0.5y 1 em”.

No se presentan los analisis de los otros diagramas mencionados en D.5 ya que
sus resultados no arrojaron la presencia de carburos. En este caso las superficies
estudiadas fueron las mismas que las utilizadas para la caracterizacion metalografica,
con éreas entre 0.25 y 0.5 em” y con los carburos precipitados en los bordes de la
muestra. De esta manera, no fue posible detectar su presencia con esta técnica, ya que
representaban una cantidad muy pequefia de particulas de segunda fase

Para la probeta B7, se identificaron a través del analisis, los siguientes
compuestos: la fase Fey del acero, y los carburos FesC v Cr:Cy, como lo muestra la
Figura Il 54.

Los picos de la fase mayoritaria estan bien definidos y son muy intensos. En
cambio, para las fases minoritarias, como en este caso de los carburos, los picos
resultan anchos

En el analisis de la probeta SA11 se ven identificados los picos correspondientes
a la fase Fey v los carburos de Fe y de Cr: CsFes, Crz:Cys v CFes. En la parte central del
diagrama, se ve un pico bien definido correspondiente al oro, elemento que se utihzo
para observar la muestra en el MEB (Figura [11.55) y que permanecio en la muestra.

Para la probeta SA12, los compuestos identificados fueron: la fase Fey, el
carburo CFes, el oxido Fe:0: v oro. En este caso, no fue posible detectar el carburo
Cr2:C mediante esta técnica (Figura 11.56).

En el diagrama de la Figura I1.57, comespondiente a la probeta C5, se
identificaron los compuestos: claramente la fase Fey y los carburos CFe: y CraaCs.

Vale destacar que esta identificacion de los compuestos a través del analisis de
los diagramas nos da en el caso de las fases minoritanias, una cierta probabilidad de que

el compuesto se encuentre en la muestra. Esto sucede porque para la técnica resulta
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dificil detectar compuestos muy pequeiios 0 que estan presentes en pequefas
proporciones en la muestra. El limite de deteccion es del orden de 1 % de fase.

Asimismo, se observa en algunos casos que los picos del diagrama no coinciden
exactamente con los de los compuestos identificados, es decir que hay pequefios
cornmientos debidos a vanaciones del parametro de red. Para muestras masivas, como
es el caso que estudiamos, a veces estos parametros de red de los compuestos se ven
modificados debido a la textura del matenal.

Tal vez esta técnica se podria haber complementado mediante la extraccion de
réplicas v su analisis por microscopio electronico de transmision (TEM) [9], pero no se

realizo debido a la extension del trabajo y el tiempo limite dispuesto para su desarrollo

Con la presentacion de todos estos resultados finaliza la caracterizacion
microestructural que se efectuo en las muestras de los tres tipos de aceros inoxidables
estudiados.

En el proximo capitulo se intentara detectar a traves de ensayos no destructivos

las modificaciones observadas en las muestras, descriptas en la presente caracterizacion

TG
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CAPITULO ITI
DESARROLLO EXPERIMENTAL DE LA CARACTERIZACION NO
DESTRUCTIVA

A. IMPORTANCIA DE LA CARACTERIZACION NO DESTRUCTIVA

Los ensayos no destructivos utilizan una ampha variedad de métodos basados en
diferentes principios fisicos, para la deteccion de defectos, medicién de propiedades
mecanicas y fisicas, o para estudiar el estado de los materiales, componentes o estructuras,
Estos permiten efectuar la deteccion de fallas durante el servicio y la determinacion de la
vida remanente de los componentes o de la planta. Asi, tales ensayos se consideran como
una herramienta sumamente valiosa para el estudio de la degradacion de los componentes,
permitiendo dar en algunas oportunidades estimaciones cuantitativas de la vida remanente
de los mismos [33]. La degradacion de los matenales en servicio puede manifestarse a
través de diferentes modificaciones: 1) cambios microestructurales que producen
variaciones en el comportamiento frente a la corrosion o mecanico, afectando las
propiedades del matenal; 11) cambios microestructurales que generan la formacion de
microfisuras; i) crecimiento de las microfisuras que evolucionan a macrofisuras que
provocan la falla en el componente. Los ensayos no destructivos pueden ser clasificados
como: a) ensayos para deteccion y caracterizacion de defectos en la forma de
discontinumidades fisicas, entre las cuales las fisuras son consideradas las mas dafiinas; b)
ensavos para caracterizacion de materiales, que estudian la microestructura, determinan las
propiedades mecanicas y estiman las condiciones del matenal para la resistencia a la
corrosion. Todas las mamfestaciones de las degradaciones del material son importantes

para estimar la vida remanente del componente.

En el caso del presente trabajo, la degradacion del matenal se manifiesta por la
precipitacion de los carburos de Cr en la matriz de los diferentes tipos de aceros inoxidables
estudiados, como resultado de la carbunzacion a la que fueron expuestos. Los cambios

microestructurales v de la composicion quimica que tienen lugar durante la carburizacion
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fueron descriptos y discutidos en los capitulos | v Il En el presente capitulo veremos si
estas modificaciones afectan vaniables involucradas en diferentes métodos de ensayos no
destructivos, con el objetivo de determinar un procedimiento que permita evaluar este tipo
de degradacion en forma no destructiva.

Para estudiar si la carburizacion producida en las diferentes muestras preparadas
podria ser detectada, se realizaron distintos ensayos no destructivos. Una breve secuencia
de los mismos se presenta a continuacion.

Como se ha mencionado en el Capitulo I, las modificaciones en la composicion
quimica de la matnz podrian provocar un comportamiento ferromagnético en ésta. Entre las
técnicas no destructivas. utilizaremos entonces aquéllas que sean capaces de detectar
posibles cambios en la permeabilidad magnética y en la resistividad eléctrica, como por
ejemplo las cormentes inducidas (c.i.).

En principio se midio la resistividad eléctrica de cada una de las probetas tratadas
para ver si esta magmitud variaba debido a la presencia de carburos, Tales ensayos se
realizaron con dos equipos comerciales diferentes de corrientes inducidas, el MIZ-22 vy el
ECT-MADSD, usados en distintas configuraciones

Se hicieron también mediciones utilizando otras técnicas especificas no disponibles
en nuestro laboratorio. Las mismas se realizaron durante una estadia en el Instituto
Fraunhofer de END (IZFP), Saarbriicken, Alemania, utilizando equipos desarrollados en
esa nstitucion como el 3MA Analyzer v el Barkhausen Noise and Eddy Current
Microscope (BEMI).

Se construyo también en el laboratorio un circuito magnetico basado en la variacion
de reluctancia.

A continuacion se presentaran todas las mediciones realizadas con las diferentes
técnicas y equipos utilizados, como asi también se expondran brevemente algunos

conceptos basicos del equipo construido.



B. MEDICIONES DE LA RESISTIVIDAD ELECTRICA UTILIZANDO LA

TECNICA DE CORRIENTES INDUCIDAS,

Se presenta una breve discusion tednca del problema electromagnético de las c.1.:

La ecuacion para el flujo de corrientes inducidas en un matenal conductor en las
proximidades de un campo magnético variable, que se deduce a partir de las ecuaciones de
Maxwell, es [34]:

5 ar
Vi=ou (I1L.1)

siendo J la densidad de corriente, o la conductividad, p la permeabilidad magnética.

Para un conductor de espesor grueso (que puede ser considerado como semi-
infinito) la solucion a tal expresion para una geometria cartesiana y una excitacion

armonica es:

j “=¢ " sen(wr - f) (111.2)

donde 1./J; es la relacion entre la densidad de comientes inducidas J, a la profundidad x v la
densidad superficial Jo. P esta dada por x/8, con
& = (nfuc)’” (11L.3)
que se define como la profundidad de penetracion standard.
La ecuacion (ITL2) puede separarse en dos factores:

j; GoF (I11.4)
expresion que describe el decrecimiento exponencial en la densidad de cormente con la
profundidad, ¥
:;—: 6C sen[m: —é] (TI.5)
que denota la variacion temporal v el corrimiento de fase de la sefial sinusoidal con la
profundidad.
La sensibilidad de la técnica de corrientes inducidas depende de la densidad v

distribucion de cormente en la zona donde se localiza el defecto o la propiedad del matenal
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que se quiere medir Como indica (II14), la densidad J. decrece mpidamente con la

J A
profundidad. Por ejemplo, a 8, J, =", a 25, la densidad decrece a(l/e) 0 13.5 % de la
e

densidad superficial, y a 36 es menor que el 5 % de la densidad superficial [34].

Como acabamos de discutir, las comentes inducidas en un conductor debidas a un
campo magneético vaniable se concentran cerca de la superficie advacente a la bobina de
excitacion, La profundidad de penetracion decrece con la frecuencia del ensayo y es una
funcion de la conductividad eléctrica y de la permeabilidad magnética del material. A este
fenomeno se lo denomina “efecto pelicular”. Las comentes inducidas que circulan en el
material en estudio a cualquier profundidad producen campos magneéticos los cuales se
oponen al campo prnmario, y entonces el flujo magnético neto se reduce causando una
disminucion en el flujo de corriente a medida que la profundidad se incremente.

La conductividad puede medirse en pequenas areas localizadas o bien considerando
un gran volumen del material para determinar su valor en volumen FEl volumen del
matenal involucrado en cada ensayo depende del tamafio de la sonda vy de la frecuencia de
la comente de excitacion. Para las mediciones en volumen se debe usar una sonda de
dimensiones importantes y una baja frecuencia de ensayo para maximizar la penetracion.

La medicion de conductividad por corrientes inducidas es una técnica comparativa,
ya que son necesarnas muestras de referencia o patron de conductividad conocida para la
calibracion del instrumento. En este trabajo se uso un caja de muestras de referencia Zetec
Ser 520 del 26/03/96 con 5 muestras, las cuales abarcan todo el rango de conductividades
de los metales. En la Tabla IIl.1 se detallan los valores de conductividad en % IACS de las

mismas,
o Patrén 5 Patron 4 Patron 3 Patron 2 Patron |
Conductividad 0.9536 3.502 9,296 2091 100.57
(%lACS)

Tabla II1.1. Conductividades en % IACS de las muestras referencia.



Las variables que pueden afectar la exactitud de la medida de esta propiedad fisica
son el lifi-off (distancia entre la sonda y la superficie de la probeta), la temperatura y los
cambios en el flujo de las corrientes inducidas en la probeta debidos a la presencia de
fisuras, al espesor de la muestra o a la geometria de su superficie.

En particular, para que el espesor de la muestra (t) no altere la medicion de
conductividad, aquél deberia ser mayor o igual que 2,66 [35), es decir;

t=2.65 (1L.6)

Por otro lado, debido al efecto de borde, se necesita que la superficie del material a
ensayar sea por lo menos 1,75 cm®. Ademas, por esta misma razon es aconsejable ubicar la
sonda a no menos de 3.2 mm del borde de la probeta, dependiendo de otras vanables tales

como el diametro de la bobina y la frecuencia del ensayo [34].

B1. Medicion de la resistividad utilizando el equipo Miz 22.

Para esta parte de la caracterizacion del matenal preparado se utilizé un equipo
comercial portatl “Miz 22 Eddy Current Tester” disefiado para la deteccion de defectos,
medicion de espesores de recubrimientos y de conductividad en matenales eléctricamente
conductores. Las caracteristicas del instrumento proveen muy buena sensibilidad v
estabilidad en el procesamiento de la sefial [36] Esta unidad permite trabajar en un amplio
rango de frecuencias entre 50 Hz y 2 MHz. En particular, posee funciones especiales como
la medicion digital de la conductividad del material que se esta ensayando asi como
también la medicion de espesores de recubrimientos no conductores sobre sustratos
conductores.

El instrumento se uso configurado para presentar en su pantalla los datos como
lecturas directas de la conductividad en % IACS (International Annealed Copper Standard).
En este sistema, la conductividad del cobre puro a 20 °C es considerada como el 100 %y la
de cualquier otro matenial se da como un porcentaje de la de aquél Existe una relacion de
equivalencia entre la conductividad (o) de un matenal en % IACS y su resistividad (p) en
pu€2 cm, dada por [34]:

172
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En esta configuracion, el equipo Miz 22 unliza una sonda del tipo emisor-receptor
La corriente de excitacion circula por la bobina emisora e induce un campo magnético,
parte del cual es transmitido a la probeta conductora. El campo es detectado por la bobina
receptora, en la cual se induce una tension, que contiene informacion sobre las
caracteristicas de la muestra en estudio.

Este equipo permute realizar la medicion de conductividad a tres frecuencias de
excitacion diferentes: 60, 120 y 240 kHz.

Las profundidades de penetracion standard para los diferentes tipos de aceros
inoxidables estudiados en el presente trabajo, dependiendo de la frecuencia del ensavo,
estin dadas en la Tabla 1.2, asi como las resistividades eléctricas de cada material base,

tomadas de [3] Para los calculos se uso la expresion (11L3).

Material Acero AISI 304 Acero AISI 310 Acero AISI347H |
Resistividad (u€).cm) 70 88 72
[3] _ -
Espesor promedio de 4 4 15
__Igs muestras (mm)
Frecuencia (kHz) &(mm) profundidad de penetracion standard
610 1.71 1.91 - 1.73
120 1.21 1.35 122 |
240 085 096 0.87

Tabla 1112, Profundidad de penetracion de las corrientes inducidas en los aceros
inoxidables AIST 304, 310 y 347 H, calculadas segun (1I1.3),

Por otro lado, vale destacar que para todas las frecuencias de ensayo utilizadas en la
evaluacion de los matenales estudiados, & fue supenor a los espesores de la Capa | de
carburos precipitados. La condicién (IIL6) se cumple para todas las frecuencias en el caso
de AISI 347 H y solo para 120 v 240 kHz para los otros dos matenales.

Para cada frecuencia de ensayo del Miz-22, se midio sobre todas las probetas, en

ocho puntos distintos sobre cada una de sus caras, notandose cierta dispersion en estos



valores (entre un 5 y 8 % aproximadamente) Con estos resultados se hizo un promedio

para cada una de las caras y se calculo la resistividad segin la ecuacion (111.7). Los valores

promedio se presentan en forma de grificos que muestran la resistividad en funcion del

tiempo de carbunzacion de las probetas. Los mismos estan indicados en las Figuras II1.1 a

e

En el Apendice B se detallan todos los resultados correpondientes a las mediciones

realizadas para la conductividad en % IACS v los valores calculados de la resistividad, para

cada una de las frecuencias de ensayo.

i

a)

b)

c)

De los graficos se pueden mencionar algunos comentarios como los que siguen:
Para la frecuencia de ensayo 60 kHz:
Se observa que el valor de la resistividad del acero inoxidable AISI 304 as-received
(probeta B3) es mayor que los correspondientes a las muestras carburizadas y
también mucho mavor que el valor tabulado en [3]. No se puede definir una
tendencia para los valores de la resistividad p en las probetas con carburos
precipitados, ya que se mantienen constantes aun con el mcremento del tiempo del
tratamiento térmico. También se nota que para los tratamientos de muy corta
duracion (1 y 2 horas) los valores de resistividad son significativamente mayores
que los que corresponden a tratamientos mas largos. Ver Figura [11.1
Para el acero inoxidable AISI 310 solubilizado, el valor de la resistividad p para el
material as-received (A3) es simular a los medidos para las muestras tratadas
termicamente. Tampoco se puede definir una tendencia segin el tiempo del
tratamiento térmico (Figura [1IL2), pero se nota que los valores se encuentran dentro
de un rango proximo al valor de la muestra as-received. Solo la cara B de la muestra
SA10 (4 horas) da un valor de p mas alto que las demas.
Las muestras de acero inoxidable AISI 347 H presentan una gran dispersion entre
los valores de sus respectivas caras A y B, como se aprecia en la Figura I11.3. Los
valores de p para la muestra as-received (AR) se encuentran dentro del rango donde
fluctuan los valores medidos para las muestras con precipitados por carburizacion,
siendo menores que aquellos, en la mayoria de los casos. Se puede notar una
tendencia de decrecimiento de la resistividad a medida que se incrementa el tiempo

de tratamiento de carburizacion.
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i)
a)

b)

c)

Para la frecuencia de ensayo 120 kHz:
Se observa que las mediciones para el acero inoxidable AISI 304 sobre la probeta
as-received (B3), en ambas caras, arrojan valores muy elevados de resistividad
comparados con los dados en la bibliografia (70 uQ.cm) [3]. Ademas, este valor es
en todos los casos mayor que las resistividades medidas para las muestras sometidas
a carburizacion, como puede notarse en la Figura [IL4. Se ve también que a medida
que el tiempo de tratamiento térmico crece, la p disminuye y luego tiende a
establecerse en un valor constante. No obstante, los resultados de la resistividad
sobre las muestras carburizadas son mayores que el valor de resistividad dado en la
bibliografia correspondiente a ese determinado matenial.
Para el acero inoxidable AISI 310 solubilizado, los valores medidos de resistividad
para el matenal as-received (A3) resultaron ser del orden de los medidos para las
probetas carburizadas. Esto puede relacionarse con la mayor resistencia a la
carbunzacion que posee este matenal.
No es posible determinar una tendencia de esta propiedad fisica de acuerdo a la
duracion del tratamiento térmico, pero se ve una fluctuacion de los valores alrededor
de un valor cercano al de bibliografia para este material. Hay también cierta
dispersion en los valores medidos sobre ambas caras de las probetas tratadas (ver
Figura MML5). Igual que antes, p en la cara B de SA10 es mas alta que en las demas
probetas.
En cambio, se nota una gran similitud en los valores de resistividad medidos en
ambas caras del material as-received con el valor dado en [3].
Para el acero inoxidable AISI 347 H los valores de resitividad resultantes para las
muestras que sufrieron carburizacion son mayores que los obtenidos para la probeta
as-received (AR) También, se observa dispersion en los valores de p sobre cada
una de las caras de una misma muestra. Sin embargo, no puede definirse una
tendencia en la evolucion de los valores de la magnitud medida segiin el tiempo de
duracion del tratamento térmico de las muestras, como lo lustra la Figura 116,
Los valores de resistividad obtenidos para la probeta as-received (AR) fueron muy

cercanos a los referidos en [3].



111)

a)

b)

Para la frecuencia de ensayo 240 kiHz!
De la Figura L7 puede notarse que los valores de resistividad obtenidos para
ambas caras de la muestra as-received (B3) del acero AISI 304, coinciden v ademas
concuerdan con el valor dado en [3].
Los valores de p para las muestras carbunizadas resultaron ser mayores que los de la
muestra as-received. De esta manera, la resistividad que ofrecen las muestras con
carburos precipitados es mayor que la de la probeta as-received.
Se nofa dispersion entre las resistividades obtenidas sobre las diferentes caras de
una misma muestra. Puede decirse que para una de las caras, se ve una leve
tendencia decreciente de la resistividad con el aumento del tiempo de tratamiento de
carbunzacion que no se nota sobre la oira cara. Obsérvese que aun ocho horas de
tiempo maximo de duracion en el proceso de carbunzacion, representa un
tratamiento térmico corto. Aun asi, pueden notarse diferencias en las mediciones
efectuadas sobre las probetas.
Con respecto al acero inoxidable AISI 310, otra vez se observa que el valor medido
para la muestra as-received es muy proximo al de bibliografia. Los valores de p
para las muestras son muy cercanos entre si y levemente mayores al correspondiente
a la muestra A3. Nuevamente, para este material mas estable frente a la
carburizacién no se observan grandes diferencias en las muestras con segundas
fases precipitadas respecto al matenal as-received; v los valores se mantienen
constantes alrededor de un valor, como se nota en la Figura IML.8. Ademas, se
observa gran dispersion en los valores obtenidos para cada una de las caras en una
misma probeta.
Para el acero inoxidable AISI 347 H. la resistividad de la muestra as-received (AR)
es muy proxima al valor de referencia tomado de [3] y tambieén es menor que los
correspondientes a las muestras carburizadas. Se observa muy poca diferencia entre
los valores de esta magnitud para las probetas con distintos tempos de tratamiento
de carbunzacion, por lo que se podria decir que la tendencia de la resistividad es

constante, como se 1lustra en la Figura L9,
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Vale aclarar que para los tratamientos repetidos para el acero inoxidable AISI 304
de 2 y 3 horas de carburizacion, hay cierta dispersion en los valores de resistividad
obtenidos para cada una de las frecuencias de ensayo utilizadas.

No se han presentado los resultados para las probetas del acero inoxidable AISI 310
sin tratamiento de solubilizacion previo, ya que los valores muestran una tendencia similar
a las probetas solubilizadas, pero en un rango de resistividad menor.

En resumen, s1 bien no se puede generalizar una tendencia para el comportamiento
de la resistividad segun el tiempo de tratamiento de carburizacion, se pueden destacar las
diferentes sensibilidades de los ensayos a distintas frecuencias. En los casos de los aceros
inoxidables 304 v 310, la mayor sensibilidad se logro para la frecuencia de 240 kHz. La
profundidad de penetracion de las comientes inducidas en cada una de las probetas de estos
materiales es mavor que el espesor de la Capa 1 de carburos precipitados v menor que el
espesor de las mismas, por lo que dicha frecuencia es insensible al espesor de la probeta,
pero la lectura es un promedio de las resistividades de todas las capas.

En cambio, para las probetas del acero inoxidable 347 H, cuyo espesor es mucho
mavor que el de los otros dos matenales, la mejor sensibihdad se obtuve con la frecuencia
de ensayo de 120 kHz, pues con la frecuencia mayor no se mostraban diferencias entre
algunos de los valores de resistividad medidos.

Aun en el caso de la frecuencia mas alta, el espesor de la Capa I representa un
pequefio porcentaje de & Esto significa que el método esta integrando sobre el material
base v las zonas carbunizadas. Cuanto menor es la frecuencia de ensayo mayor es la
incidencia de la matnz en el valor de la conductividad medida por esta técnica.

Ademas, todos los valores de conductividad medidos para la totalidad de las
probetas no indicarian cambios en la permeabilidad relativa de las muestras, como se puede
inferir a partir de los resultados de [37].

Otra caracteristica a destacar es la dispersion en los valores de la conductividad
medida en diferentes puntos de una misma cara, v también la observada entre ambas caras
de una misma probeta Este hecho puede asociarse con la inhomogeneidad en la
distribucion de los carburos precipitados debida al proceso de carburizacion mencionada en
el Capitulo 1. También puede haber relacion con la existencia de alguna capa de oxido

inhomogénea que recubra partes de la probeta.
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Por otro lado, es de esperar que la resistividad del matenal con carburos
precipitados debido al proceso de carburizacion, aumente respecto de la correspondiente a
los materiales sin precipitados, ya que la presencia de estas segundas fases ofreceria una
mayor resistencia al flujo de los electrones [38, 39] Tal vez, para observar en forma bien
definida. esta tendencia del incremento de la resistividad eléctrica con la precipitacion de
segundas fases, deberiamos haber contado con tratamientos térmicos mucho mas extensos
que los que se realizaron, de manera tal que la profundidad de las capas sea por lo menos

del orden de & a alguna de las frecuencias utilizadas,
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Resistividad en 55 304 =120 kHz
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Resistividad en 55 304 f=240 kHz
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con el equipo

Se utilizé un equipo ECT-MADSD de Eddy Current Technology, Inc. con sonda
tipo puente y configurado para entregar sefiales en plano de impedancia. La sonda
empleada fue un palpador Zetec 6298 apto para trabajar con frecuencias de ensayo entre 50
y 500 kHz, con un atenuador de 10 Ohms [40]. Igual que antes, debido a que la técnica de
medicion de la conductividad es comparativa, se calibro el instrumento con el mismo
conjunto de patrones mencionado en B.1.

Este equipo consta de un puente de corriente alterna, en una de cuyas ramas se
conecta la bobina que se utiliza como transductor (bobina de ensayo), como se ilustra en la

Figura II1.10. Los resistores variables R; y R; sirven para balancear el puente

Bobina de

ok ( A

Figura 1110, Circuito puente usado en instrumentos de c.1,

De esta manera la corriente de excitacion circula por la misma bobina que se usa
para la inspeccion del material a evaluar. Otra bobina similar a la anterior se conecta a otra
de las ramas del puente y el instrumento mide el desbalance entre estas ramas del puente,
representandolas como una vanacion en la impedancia. Para la evaluacion de la
conductividad (o), el balance del puente se efectaa con la sonda alejada de los conductores
(sonda en awe o secundario abierto), de manera que cuando se la acerca al material
conductor a estudiar, el instrumento detecta un cambio de impedancia entre ambas bobinas.

El ensayo de comentes inducidas por impedancia consiste en observar las
variaciones en esta magnitud de la bobina sensora, la cual se ve modificada al acoplarse

ésta a un matenal conductor, que actua como el secundano de un transformador,



La impedancia de un elemento inductivo tiene componentes resistiva e inductiva,

siendo su modulo:

Z = [R* +(wL) , Ohms (I1L.8)
v su fase:
@ = arctg &;:' , grados (111.9)

La resistencia de una muestra de matenal conductor al flujo de las comientes
inducidas se refleja sobre el primario, como una carga resistiva y es equivalente a una
resistencia en paralelo con la reactancia inductiva de la bobina Esta carga resulta en un
cambio de impedancia resistivo e inductivo en la bobina sensora o transductor. Por lo tanto,
la impedancia del sistema puede ser representada a través de diagramas de impedancia
normalizados. Estos son graficos bidimensionales que se representan en sistemas tales que
la reactancia inductiva es la ordenada v la resistencia la abscisa, como se ilustra en la
Figura 1IL11, tomada de [34].

wl_
5
: ~ReP
NORUALIZED | — — —— OPERATING POINT
INDUCTANCE
REACTANCE

J o.t, 1.0

R

wly

NORMALI2ED RESISTANCE,

Figura l11.11. Sistema para la representacion de diagramas de impedancia normalizados.



donde Ly es la inductancia de la bobina cuando el transductor esta en aire y Ry es la
resistencia resultante del sistema cuando el transductor esta acoplado al matenal del

ensayo.

Estos graficos permiten analizar el efecto del matenal a estudiar y de los parametros
del ensayo sobre la impedancia del transductor. Por ejemplo, un incremento en la
conductividad eléctrica de la muestra o un aumento de la frecuencia de ensayo, mueve el
punto de operacion hacia abajo en la curva de impedancia; nuentiras gue un incremento en
la permeabilidad magnética del material mueve el punto de operacidn hacia arriba en dicha
curva,

De esta manera, los graficos de impedancia ofrecen un método comparativo, ya que
las curvas de impedancia correspondientes a mateniales no conocidos son comparadas con
aquéllas pertenecientes a muestras de referencia, y sus resistividades pueden ser estimadas
por interpolacion. En esta representacion, cuanto mayor sea la resistividad de un matenal,
mayor es la componente reactiva de su impedancia.

En la Figura 11112 pueden observarse el grafico de impedancia para matenales de
distinta conductividad, tomado de [34]
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Figura I11.12. Graficos de impedancia y efecto de la conductividad de los materiales en

ensayo.
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Para las probetas de aceros inoxidables sometidas a carburizacion se obtuvieron
graficos de impedancia para diferentes frecuencias de ensayo. El equipe ECT-MADSD
permite obtener las curvas de impedancia para cuatro frecuencias de ensayo en forma
simultanea a través de sus cuatro canales, y grabar los datos en archivos ASCII para su
posterior procesamiento. Se eligieron las siguientes frecuencias para la evaluacion:

f1 =240 kHz f2 =90 kHz

f3 =120 kHz f4 =60 kHz
y se presentan los resultados obtenidos sélo para las mismas frecuencias de ensayo usadas
con el Miz-22, es decir 60, 120 y 240 kHz, de manera de poder comparar tales diagramas
con las mediciones de conductividad efectuadas con aquel instrumento.

Para la calibracion de este equipo se utilizaron las muestras de referencia PS5 y P4 de
la caja de patrones Zetec, con las siguientes conductividades:

PS5 =09536 % IACS

P4 =3.5020 % IACS,
pues dentro de este rango estan incluidas las conductividades de los aceros inoxidables
austeniticos. Asi, todos los graficos de impedancia, obtenidos sobre los materiales a
evaluar, estin contenidos dentro del rango que abarcan las curvas de impedancia
correspondientes a los patrones PS v P4 Entonces, las curvas correspondientes a las
muestras carbunzadas quedan ubicadas entre valores de conductividad conocidos.

En las Figuras 11113 a HL17 se presentan algunas de las mediciones de plano de
impedancia obtenidas para las probetas en estudio.

En la Figura 11113 se ilustran las mediciones realizadas sobre las muestras de los
materiales as received de los tres tipos de aceros inoxidables evaluados. Como se puede ver
las frecuencias 60 y 240 kHz discriminan bien estos matenales, mientras que la restante no
logra diferenciar los aceros 304 y 310 Lo mismo detectd el equipo Miz-22,
conductividades muy proximas para estos dos aceros a esta frecuencia (S8 304 2.03 %
IACS, SS310: 194 % IACS y 88347 H: 2.33 % IACS). A la frecuencia de 60 kHz, se
observa un leve ferromagnetismo en la muestra B3 debido a la forma de las curvas de

impedancia, mientras que a las otras frecuencias no se evidencia este comportamiento,



La Figura I11.14 muestra las curvas de impedancia tomadas para varias probetas de
acero inoxidable AISI 304 sometidas a distintos tiempos de carbunizacion v el material as-
recetved. No se observa discriminacion entre las muestras carburizadas, resultado que
concuerda con el obtemdo con el equipo Miz-22, va que los valores de conductividad
medidos son muy proximos entre si, con diferencias en la cifra de las centésimas. A la
menor frecuencia de ensayo, otra vez se observo un leve comportamiento ferromagnético
en la muestra B3, mientras que en las restantes frecuencias esto no sucedio

La Figura HL15 ilustra diagramas de impedancia para una sene de muestras de
acero inoxidable AISI 310 solubilizado, aquéllas expuestas a mayor tiempo de tratamiento
de carburizacion (SA10, SA11, SA12). Como se puede ver, para las frecuencias de ensayo
120 v 240 kHz, el equipo cas: no puede diferenciar las conductividades de las distintas
probetas. Para 60 kHz de frecuencia de ensayo se discriminan dos conductividades,
resultando la muestra SA10 la mas conductiva,

En los diagramas de impedancia de la Figura W16 se muestran las sefales
obtenidas para una serie de probetas de acero inoxidable AISI 347 H Las mismas
corresponden a los nempos mas largos de carbunzacion. Se nota que la frecuencia de
ensayo que mejor discimina sus conductividades es 60 kHz, no obstante la frecuencia 120
kHz lo hace en menor escala; y para la frecuencia mayor la diferenciacion es muy leve En
este caso, la muestra que resulto ser la mas conductiva fue €35, resultado que concuerda con
el obtenmido con el Miz-22. A la menor frecuencia se nota también un leve comportamiento
ferromagneético en C4, mientras que para las otras dos frecuencias, las curvas corresponden
a materiales totalmente austeniticos.

La Figura 11117 ilustra una comparacion entre los diagramas de impedancia de las
muestras tratadas con carburizacion durante los tiempos mas extensos, La mejor
discriminacion se logra a 60 kHz, obteniéndose curvas similares para las otras dos
frecuencias. En todos los casos, la muestra mas conductiva resultd ser la B10 de acero

inoxidable 304,

L



i
!

Y (m¥)

BEE

Figura ML13. Dagramas
de impedancia para las
muestras as-received de
los tres aceros inoxidables
estudiados y para las
muestras de referencia P5
y P4

100



- \l\ \k-/ H =l
= - i —— B BIO. A7
8w
- 1000 \
-1200 — \1"‘\-\___
P4
B E LIl
1600
X (m¥)
—— frecuencia de ensayo 60 kHZ
L] r T T T i
0 S0 1000 150 2000 250  30W
e o
| \R\_\“ M\-"-- s
S -1000 : < .
= | S,
S LLUE S - ———— sy ™
250
X (mV)
| focucncia de cusayo 120Kz |
a T T ]
- S0 100 1500 2000
g .
e
= 4
o B . —
-
120
et \“\.\ P4
=60 -

Figura III. 14, Diagramas de
impedancia para una serie

de probetas de acero
moxidable AlSI 304
expuestas a  diferentes

tiempos de carbunzacion,
para el matenal as received
y las muestras de referencia
P5y P4

101




~ SATI
g E = saw.saiz
\\""-... o
- NGy
BT R
X {mV)
|—l‘fﬂnﬂﬁmqnﬂﬂh
o . '
N 1000 150 2000 2500
500 ——
\"‘“—-‘__‘ Ps
= -10m
L) \\Qutuuu
Bl \
2000 I
P4
2500
X (mV)
| —— frecuencia de ensayo 120 kHz |
0 ; - )
& 00 1000 1500 2000 2500
_\m 4 T
-\""-...___-___-__-—' Ps
3 o
< I SA10, SAIL, SAI12
500
- \w -
1200
X (mV)
—-l‘mm:'-dnn-yumﬂ

Figura IL15. Diagramas
de impedancia para una
sene de probetas de acero
inoxidable AISI 310 y
para las muestras de
referencia P5 y P4.

102




Y (mV)

i 1500

X(mV)

e frecuencia de ensayo 240 kHe

Figura ML 16. Diagramas
de impedancia para una
serie de probetas de
acero inoxidable AISI
347 H y para las
muestras de referencia
P5 y P4

103




Y (m¥)

EEEEEE L.

H“""-H

X (mV)

| —— frocuencia de cnsyo 60 uﬂ

.5m vy
\\\H\“ ¥
< 1000
E
= \ sAl2
150 = s
€S, BI0
2000
\ N
2500 -
X (m¥)
— frecuencia de ensayo 10 kHz
L]
20
Jn .,
_m] -4
&
E s
[
1000
-1200
L1400
1600 -

Figura IL17. Diagramas
de impedancia para las

muestras de los distintos

aceros moxidables
expuestos al  maximo
tiempo de carburizacion y

para las muestras
referencia PS5 y P4.

de

104




En el grupo de trabajo del IAMEND se desarrollaron disefios de sondas planas
mediante la técnica de fabricacion de circuitos impresos, se construyeron y se pusieron a
punto para la realizacion de las mediciones con el equipo de cornientes inducidas ECT
MADSD. Se trata de disefios de espiras realizadas con caminos de Cu que se depositan
sobre un sustrato de fibra de vidrio [41] Estos transductores resultaron muy sensibles para
la caractenzacion de la resistividad de diferentes materiales y ademas permiten trabajar con
frecuencias de ensayo mas altas. Debido a estas caracteristicas se utilizaron para evaluar a
las muestras carbunzadas. Se ensayo con dos frecuencias 500 y 650 kHz, para las cuales las

profundidades de penetracion estan dadas en la Tabla IT1.3.

Material Acero AISI 304 Acero AISI 310 Acero AISI 34T H
Frecuencia (kHz) & (mm) profundidad de penetracion standard
500 0.59 [ 066 060
J 630 0.52 | Q.58 0.53

Tabla ITL3, Profundidad de penetracion de las corrientes inducidas en los aceros
inoxidables AISI 304, 310y 34T H.

Otra vez, la profundidad de penetracion a estas frecuencias de ensayo es mayor que
la extension de la capa | de carburos precipitados para todos los aceros inoxidables
estudiados, aunque en este caso la capa I representa un porcentaje mayor de muestra frente
a la matriz.

A continuacion se presentan algunos graficos en el plano de impedancia (Figuras
[IL18 a lIL 22) comparando las distintas probetas para cada matenal, con el fin de observar
si estas sondas son capaces de discriminar las vanaciones producidas en las diferentes
muestras por la precipitacion de los carburos.

La Figura I11.1 8 1lustra los diagramas tomados para las muestras as-received de los
tres tipos de aceros estudiados. Se observa que a ambas frecuencias de ensayo no se
distinguen las aleactones AISI 304 v 347 H, va que sus resistividades son muy stmilares

Entoces, en este caso, se puede afirmar que la sonda resultd ser menos sensible que el
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palpador Zetec 6298, usado anteriormente. Por otro lado, la muestra de material AISI 310
resulto ser la mas resistiva (consistente con la Figura 11113, 240 kHz).

En la Figura M1 19 se muestra una comparacion entre los diagramas de impedancia
de una serie de muestras de acero AISI 304. Si bien la discniminacién de la conductividad
de las tres probetas no es precisa, es mejor que en el caso logrado con el palpador Zetec
6298. De todas maneras, a menores frecuencias de ensayo, el Miz 22 tampoco logré separar
las diferencias entre estas muestras.

La Figura I1.20 muestra los diagramas de impedancia para las probetas de acero
moxidable AISI 310 solubilizado expuestas a los tratamientos de carburizacion de mayor
duracion. En este caso, la resolucion de ambas sondas utilizadas resulté similar, no
pudiendo diferenciar entre los diferentes tratamientos de estas muestras, Este resultado esta
de acuerdo con los resultados obtenidos con el equipo Miz 22 a menores frecuencias de
ensayo.

En la Figura I11.21 se observan los diagramas de impedancia para muestras de acero
AlS1 347 H A ambas frecuencias de ensayo, la sensibilidad para la discriminacion de las
tres probetas resulto ser menor que el palpador usado anteriormente a la frecuencia de 60
kHz, y similar a la de las otras dos frecuencias usadas. Ademas, observando los datos
obtenidos con el Miz 22, en las tablas del Apéndice B, se puede notar que los resultados
concuerdan con los de la cara A.

La Figura 122 compara los diagramas de impedancia de las probetas de los tres
aceros noxidables evaluados expuestos al tratamiento de carburizacion mas largo. Los
resultados obtenidos a estas frecuencias de ensayo son similares a los logrados con el otro
transductor utilizado a frecuencias menores.

En resumen, no se observa una mejor sensibilidad de la sonda plana al evaluar los
aceros con precipitados carburos, a tales frecuencias de ensayo, respecto de la obtenida con
el palpador Zetec. Es decir, los resultados obtenidos para la evaluacion de este problema
son similares con ambos transductores, y no mejora la sensibilidad el uso de una mavor
frecuencia de ensayo. Por otro lado, se observa concordancia con los resultados logrados

con el equipo Miz 22 a frecuencias mas bajas,
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Figura I 18. Diagramas de impedancia para
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C. MEDICIONES UTILIZANDO TECNICAS MAGNETICAS COMO RUIDO

BARKHAUSEN Y POR CORRIENTES INDUCIDAS CON “BARKHAUSEN
NOISE AND EDDY

Durante una visita al Instituto Fraunhofer de END en Saarbricken, Alemama, se
estudiaron las muestras carburizadas utilizando técnicas v equipos especialmente

desarrollados por ese Instituto.

C1. Mediciones de Ruido Barkhausen

En principio, para observar algun posible comportamiento ferromagnetico, se midio
con el equipo 3MA Analyzer usado en el modo fisico de Ruido Barkhausen. Se trata de una
unidad central a la cual esta adosada un transductor que aplica un campo magnético al

material, como se ilustra en el esquema de la Figura 11123, tomado de [42]
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Figura 1123 Instrumentacion para el analisis por ruido Barkhausen

Para producir Ruido Barkhausen en un matenal ferromagnético, un sensor, en
general un electroiman, debe generar un campo magnético que se aplica al matenal en
estudio. El material reacciona al campo magnético v emite somido Barkhausen, el cual es
capturado por el sensor que ademas contiene una bobina de alambre conductor. Luego, la
sefial es amplificada y filtrada. El equipo calcula la amplitud y los datos son digitalizados

para ser presentados en su pantalla o a traves de una computadora [42]
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El Ruido Barkhausen aparece como consecuencia de los cambios abruptos en la
magnetizacion de los materiales sometidos a una commiente alterna aplicada. Se sabe que
estos cambios son afectados por la microestructura v la presencia v distribucion de
tensiones elasticas

Cuando un campo magneético se aplica a un matenal ferromagnético, éste sufre un
cambio de su magnetizacion neta. Este cambio es resultado de movimientos microscopicos
de los dominios magnéticos dentro del matenial. Cuando uno de estos dominios se mueve.
emite un pulso eléctrico que puede ser detectado por una bobina cercana al matenal. Los
pulsos discretos se miden de una manera volumétrica, resultando en una gran cantidad de
pulsos que se denomina Ruido Barkhausen [42] La amplitud de la sefial que se obtiene es
afectada por cualquier causa que impida el movimiento de los dominios en el matenal,
como por ejemplo: la presencia de precipitados, dislocaciones, inclusiones, bordes de grano
y tensiones residuales. Los principales parimetros medidos son el maximo Rudo
Barkhausen Mygax v la intensidad de campo coercitivo Hesy (H — la posicion de la maxima

amplitud de ruido dentro del campo), como puede verse en la Figura 11124, tomada de [43]
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Figura lIL24. Perfil de la curva de nuido Barkhausen y sus parametros.

Esta tecnica ha sido aplicada en forma exitosa en diferentes areas, incluyendo la
caracterizacion no destructiva de materiales en componentes y la prediccion de vida
residual [43]

Para la obtencion de mediciones cuantitativas sobre las probetas en estudio, los
parametros del ensayo magnético deben ser primero calibrados mediante el uso de patrones.

Debido a que no se contaba con patrones adecuados para este problema, se tomaron

solamente mediciones en forma cuahtativa observando la forma del perfil de la curva de
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Ruido Barkhausen (M vs. H), el cual es una medida de la existencia de comportamiento
magnético en las muestras carburizadas. Se midié con el transductor sobre cada una de las
senes de los tres aceros inoxidables AISI 304, 310 y 347 H para la frecuencia de 500 Hz vy
una intensidad de campo magnético de 100 A/m. El Ruido Barhausen fue filtrado con un
filtro pasabanda entre 0.6 y 6 MHz.

Se hicieron mediciones sobre distintos puntos situados en cada una de las caras y
para cada una de las muestras. El equipo en cada punto toma 25 mediciones v luego arroja
un promedio de las mismas y grafica la curva M vs. H en la pantalla

Discutiremos en forma cualitativa los resultados obtenidos.

Serie de muestras de acero inoxidable AIST 304: no se observaron diferencias en las
mediciones entre las distintas muestras, por lo tanto no se observd comportamiento
magnético para estas probetas, aun en los casos de tratamientos térmicos mas extensos.

Serte de muestras de acero inoxidable AIST 310 Tampoco se observo variacion
entre las mediciones realizadas sobre estas muestras, por lo que no se mdio
comportamento magético.

Serie de muestras de acero inoxidable AISI 347 H. para las muestras expuestas a
carburizacion durante periodos de tiempo mas largos (C3, C4 v C5 tratadas térmicamente
por 4, 6 v 8 horas respectivamente) los maximos alcanzados por el pico de la curva de
Rudo Barkhausen son muy bajos, motive por el cual no se detecta Ruido Barkhausen. De
esta manera, no se pudo detectar por esta técnica, ningun comporiamienio magnético
debido al proceso de carbunizacion. En cambio, para las probetas expuestas a menor tiempo
de carburizacion (C1, C2 carbunzadas durante 1 v 2 horas respectivamente), los valores
maximos de los perfiles de la curva de Ruido Barkhausen se muestran muy diferentes en
los distintos puntos y a ambos lados de las muestras. Algunos maximos son del orden de los
obtenidos para las muestras de mayor tiempo de tratamiento (érmico y otros son aun mas
altos. Estos picos maximos coinciden con las caras de la muestra que fueron cortadas para
ser extraidas del tubo. Esta sefial de Rundo Barkhausen podna por lo tanto, deberse a un
comportamiento magnético del matenal producido por la deformacion por corte (martensita
'), En las muestras con mayor tiempo de tratamiento de carburizacion, esta tendencia no
se observa, tal vez porque el tratamiento térmico haya borrado ese comportamiento. Con

respecto a la muestra AR (as received) en algunos puntos se obtuvieron maximos en la
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curva M vs H de mayor altura que los correspondientes a las muestras expuestas a mayor
tiempo de carburizacion, lo cual podria explicarse con la misma razon que en el caso de las

muestras tratadas con carbunzacion durante periodos de tiempo muy cortos.

(2, Mediciones por BEMI

Usando el BEMI es posible medir tanto el ruido Barkhausen magnetico como llevar

a cabo un ensayo por comentes inducidas con muy alta resolucion [43]. En la Figura [11.25
se tlustra un esquema de las partes que componen el mencionado equipo, obtenida de [43]
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Figura II1.25. Representacion esquematica del BEMI

Las mas importantes son la unidad de microscopio, la unidad de control de motor,
una PC que controla los movimientos x-y-z del posicionador de la sonda sobre la probeta
en estudio, toma datos vy realiza la evaluacion de las probetas a estudiar, todo junto a otra
PC que hace analisis de imagenes, recopilacion de archivos y documentacion

Un sistema muy preciso guia al pequefio sensor (bobina) y lo posiciona sobre la
superficie del matenal a inspeccionar con una precision de +1 pm. Los datos obtenidos son
guardados en archivos y pueden ser clasificados y procesados luego de haber sido hechas
las mediciones [43].

Se tomaron mediciones de corrientes inducidas sobre algunas de las muestras

ensayandose con tres frecuencias distintas: 0.5, 1 v 2 MHz. Las condiciones de medicion



del equipo (frecuencias, punto de balance y ganancia) fueron fijadas siempre en los mismos
valores para todos los ensayos.

Las probetas estudiadas para el acero inoxidable AISI 310 fueron: A3, SAD, SAIOy
SA12 y para el acero AISI1304: B3, BO, B6 v B10, La sene de probetas de acero inoxidable
347 H no pudo ser medida utilizando esta técnica debido fundamentalmente a la rugosidad
de la superficie de sus caras, ya que era imposible el deslizamiento del sensor sin que éste
sufriera dafio. Tampoco era adecuada la geometria de las mismas, ya que resultaba
dificultoso posicionarlas para efectuar las mediciones, pues éstas debian hacerse sobre el
canto de la muestra. En cambio las probetas de los otros dos tipos de aceros presentan
superficies mas lisas, por las cuales el sensor puede desplazarse sin dificultad.

Para realizar las mediciones, se trazaron sobre cada una de las caras de las muestras
dos lineas perpendiculares entre si cruzando la probeta de lado a lado. En el centro de la
misma se marcd un pequefio cuadrado de & mm de lado para delimitar el lugar que
recorreria el sensor. La sonda barre la region cuadrada con pasos de 75 pm. Se obtuvieron
valores de la parte Real e Imaginana del plano de impedancia para comentes inducidas.
Ademas, se obtuvieron mapas de colores que representan a las sefiales obtemdas en la
interaccion de la sonda con el material estudiado. Los colores estan de acuerdo con los
valores de la sefial de cornentes inducidas.

En la PC puede verse la evaluacion de las partes Real e Imaginana de las senales de
cormientes inducidas. También se obtiene un mapa de colores para las sefiales de comentes
obtenidas por el sensor en esa region de la probeta. Cabe aclarar que tanto los valores
obtenidos de las seiiales de corrientes inducidas como las distribuciones de colores
involucran distintos tipos de informacion de la muestra: presencia de capa de éxido,
existencia de capa de carburos, diferentes valores de permeabilidad magnética (p) o de
conductividad (o), diversas inhomogeneidades.

Pero otra vez, las mediciones logradas son solo cualitativas, pues a partir de ellas no
se puede conocer a qué se debe cada uno de los valores de las partes Real e Imaginana de
las sefiales de comentes inducidas para las diferentes frecuencias y de los colores porque no
se tienen patrones que permitan relacionarlos con diferentes propiedades del matenal en

cuestion.
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BEMI- Eddy current scan

Carburisation SS AISI 304

Sample B6 — 4 hours carburisation

Settings: Scan-Data

Frequenz [MHz] 2 1 0.5 steps | stepwidth way
Hi-Gain [dB] 15 15 20 X |8l T5u 6mm
Nf-Gain [dB] 30 50 60 81 T5p Hmm
Phase  [7] 132 45 1]

Rel

Iml

Figura I11.26. Imégenes obtenidas con
BEMI sobre un sector de la probeta
B6 de acero inoxidable AISI 304
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BEMI- Eddy current scan

Carburisation SS AISI 304
Sample B10 - 8 hours carburisation

Settings: Scan-Data

Frequenz [MHz] 2 | 0.5 sieps | stepwidth way
Hf<Gain [dB] 15 15 20 X |81 T5u 6mm
Nf-Gain [dB] 30 50 60 y |8l T5u 6Gmim
Phase [°] 132 45 0

Iml Im2 Tm3

Figura I11.27. Imagenes obtenidas con
BEMI sobre un sector de la probeta
B10 de acero inoxidable AISI 304,

118



En las Figuras TIL26 y 1127 se muestran imagenes de colores que resultaron de la
correspondencia con los valores medidos de comentes inducidas con el BEMI sobre la
muestras B6 y B10 (aceros moxidables AISI 304 carbunzadas durante 4 y 8 horas
respectivamente). Las partes Real e Imaginaria 1, 2 y 3 se refieren respectivamente a cada
una de las frecuencias de ensayo indicadas. En las imagenes se pueden ver distintas
intensidades de colores distribuidas en la region cuadrada de 6 x 6 mm estudiada. Podria
decirse que las sefiales representadas por los colores amarillos v rojos revelan mayor
inhomogeneidad de alguna propiedad en la muestra B6 que en la B10 donde estos colores

ocupan mayor parte de la zona mspeccionada.

D. CARACTERIZACION DE LAS PROBETAS DE ACEROS INOXIDABLES

CARBURIZADAS CON UN EQUIPO BASADO EN UN PUENTE MAGN ETICO
DE CORRIENTE ALTERNA

En las secciones anteriores se describio la deteccion no destructiva a partir de
corrientes inducidas, de las vanaciones en las probetas de los tres tipos de aceros
inoxidables estudiados, debido al proceso de carburizacion

Tales vanaciones en la conductividad resultaron muy pequefias, a veces imposible
de discriminar para muestras tratadas con distintos tiempos de carbunzacion para la
sensibilidad de las técnicas empleadas. Ademas no fue posible determinar una tendencia
general de los valores de resistividad con los iempos de tratamiento térmico como fue
observado en los graficos correspondientes

Tampoco se observo un comportamiento ferromagnético de las muestras como se
esperaba, presentando solo algunas de ellas un muy leve ferromagnetismo como lo
muestran los graficos de impedancia obtenidos con el equipo ECT MADSD. Por otro lado,
con las técnicas magnéticas empleadas tampoco se encontro vanacion en la permeabihdad
magnética de las probetas carburnizadas.

Entonces, se busco aplicar una técnica capaz de estudiar todo el espesor de las
muestras, para ver si de esta manera se detectaba alguna de las vanaciones observadas por
metalografia.



Debido a estas razones se encard en el laboratorio del ENDE el desarrollo de un
sistema basado en mediciones de reluctancia magnética para la evaluacion simultanea de
cambios en la permeabilidad magnética v en la conductividad de las muestras. Dicho
sistema esta basado en un puente magnético de corriente alterna. Esta tecnologia es
conocida para realizar aplicaciones no destructivas de campos electromagneticos [44] Las
frecuencias que generalmente se utilizan estan entre los varios cientos de Hertz v los vanos
kilohertz. A continuacion se dara una breve sintesis de los principios de este planteo.

Se puede esquematizar el puente magnético de cornente alterna como lo ilustra la
Figura ITT 28, configuracion similar a un circuito eléctrico tipo puente de Wheatstone. Las
areas sombreadas indican ramas hechas con ferrite, que posee una elevada permeabilidad

relativa v baja pérdida.
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Figura 1128 Esquema de un puente magnético de cormente alterna.

El circuito magnético esta alimentado por cornente eléctnica que fluye a través del
bobinado conectado al oscilador (N;), y la tension de salida se mide sobre el bobinado Ny
Como lo indica la figura, el circuito posee “entrehierros™ en las ramas del puente, donde se
ubican las probetas a ensayar. En el proceso de medicion, las muestras se insertan en uno o
mas de estos entrehierros, en general en aquellos designados por x o y. De esta manera, los
entrehierros y sus matenales asociados tenen su analogia en las impedancias de los puentes
eléctricos.

Los componentes eléctricos (resistencias y capacitores) adosados a los bobinados en

las ramas del puente x e y, sirven para balancearlo y ademas ajustando los valores de estos



parametros eléctricos, las reluctancias complejas en estas ramas del puente pueden
modificarse Al 1gual que las impedancias eléctricas, las reluctancias poseen una parte real
(Re) y otra imaginaria (Im). La relacion entre la reluctancia compleja total Z y sus partes
real e imaginaria esta dada por las siguientes expresiones [44, 45];

Z = [Re* + Im’ (IL.10)
estando Re e Im asociadas a las resistencias y capacitancias propias de la rama del puente

donde se encuentren:

Re = N @’ C, (LIL11)
.1, (IIL12)
R,

Se ha demostrado en [45] que la reluctancia imaginaria es una funcién de la
conductividad de la muestra v la parte real, funcion del Lift-off, la permeabilidad de la
muestra y de la forma general del campo magnético dentro de la muestra.

La presencia de una probeta dentro o cerca de alguno de los entrehierros produce un
desbalance en el fluyjo magnético del puente, el cual puede ser balanceado nuevamente
ajustando los componentes eléctricos R y C asociados a las bobinas de las ramas x e y del
puente.

Como se trata de un sistema basado en un puente, las mediciones resultan
comparativas. Por lo tanto, se podrian observar las diferencias en las reluctancias entre el
puente magnético con una muestra dentro de uno de los entrehierros v el puente sin la
muestra a la misma frecuencia de ensayo; o también considerar la diferencia entre muestras
no tratadas o sin presencia de anomalias y las muestras de interés. A la frecuencia elegida
para el ensayo, la medicion podria consistir en medir las resistencias R v las capacidades C
requeridas para anular el puente con la muestra dentro del entrehierro y sin ella. A partir de
las expresiones ML11 y 112 y conocidos R y C que balancean el puente, se podrian
calcular los valores de las partes real e i/maginana de la reluctancia para los casos con
presencia de la muestra en el entrehierro v sin ella © de la muestra tratada térmicamente y
sin tratamiento. Las reluctancias real e imaginana resultantes surgen de la diferencia entre
las correspondientes con vy sin probeta o con probeta tratada o no térmicamente, en el

entrehierro.



Sobre la base de estas ideas se construyo en el laboratorio del ENDE un circuito
similar de acuerdo a la forma de los ferrites ofrecidos por los proveedores. Asi, se dispuso
la configuracion que indica la Figura I11.29.

Las consideraciones electronicas correspondientes a la construccion del circuito se

encuentran en [46].

o
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Figura 111.29. Esquema del circuito puente magnético construido en el laboratorio del
ENDE.

En la disposicion de la figura se observan dos pares de nicleos de ferrite. cuyas
ramas presentan bobinados tanto de excitacion (en color rojo) como sensores (en color
azul), un generador senoidal de ondas de corriente eléctrica, amplificadores operacionales
en cada rama del circuito y uno diferencial dentro de la PC, la que contiene el sistema de
adquisicion de datos.

La Figura [11.30 muestra al equipo construido junto al instrumental para la lectura

de las tensiones y corrientes en la puesta a punto para el funcionamiento del mismo.
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Figura I11.30. Equipo construido en el ENDE

El proceso de medicion consiste en principio en balancear el puente colocando en
los entrehierros del dispositivo dos prezas plasticas de 1gual geometria que las probetas a
ensayar, para compensar posibles diferencias de construccion, y en la permeabilidad del
matenal que los constituye. Luego, se reemplazan ambas piezas y se balancea el puente con
dos muestras de referencia as received, del mismo matenal vy caracteristicas. Para realizar
las mediciones sobre las muestras tratadas con carburizacion, se deja una de las probetas de
referencia en uno de los entrehierros y se reemplaza la otra por las probetas carbunzadas en
forma sucesiva. Se leen los valores de tension resultante en la PC para cada una de las
muestras tratadas Dicha tension surge del promedio de 10 valores leidos por cada toma de
datos que efectua el sistema de adquisicion de datos

Con tal equipo se midieron las tensiones inducidas sobre las ramas inductivas, es
decir sobre los bobinados sensores, relativas a una muestra de referencia. Tales valores se
presentan en el Apéndice B. Se debe aclarar que la zona de medicion sobre cada una de las
probetas fue de dos regiones circulares de | cm” cada una, justamente donde apoyaban los
extremos de los nucleos de fernite del circuito magnético

Para optimizar la sensibilidad v la estabilidad del equipo, se hicieron distintas series

de mediciones de prueba utilizando un amplio rango de frecuencias de ensayo (3 a 50 kHz),
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eligiéndose la de 5 kHz como frecuencia de trabajo. A esta frecuencia de ensayo, la
profundidad de penetracion en el matenial, es para el acero inoxidable AISI 304 de 6 mm y
para el AISI 310 de 6.6 mm. De esta manera, el efecto observado por el dispositivo es la
integracion en todo el espesor de la muestra.

Vale aclarar que en este caso no se midieron valores de componentes eléctricos para
balancear el puente y a partir de ellos calcular un valor de reluctancia para relacionarlo con
las caracteristicas magnéticas o eléctricas de las probetas. En cambio, partiendo de la
condicion de puente balanceado con las muestras de referencia, se midio la diferencia entre
la tension inducida sobre los bobinados sensores de las muestras carburizadas respecto a la
de referencia.

Para calcular algun wvalor de reluctancia relacionado con esta configuracion
particular del circuito se deberia haber analizado el mismo mediante las ecuaciones
correspondientes, lo cual hubiese demandado mavor cantidad de iempo. De esta manera, al
medir solo la diferencia de las tensiones inducidas entre las muestras con distintos tiempos
de carburizacion, se pudo estimar si el equipo pedia discriminar algan tipo de diferencia en
alguna de las propiedades de aquellas.

Hay que aclarar también que en este caso se efectuaron mediciones solamente en las
probetas correspondientes a dos de los aceros inoxidables estudiados, los AISI 304 y 310,
ya que las geometrias de las muestras eran similares. No se evalud con este equipo a las
probetas de acero inoxidable AISI 347 H, va que éstas poseen una geometria diferente de la
de las anteriores, y por lo tanto la comparacion de los resultados no hubiese sido posible
Tampoco se graficaron los resultados correspondientes a las probetas de acero inoxidable
AISI 304 con tratamientos de 2 v 3 horas de carbunizacion repetidos, ya que presentaban
valores muy similares a los tratamientos onginales.

La Figura .31 ilustra los resultados obtenidos para las muestras de las dos
aleaciones estudiadas. En ella se puede notar que el dispositivo, si bien es capaz de
diferenciar las distintas resistividades correspondientes a los dos tipos de aceros, no puede
discriminar las diferencias en la vanacion de resistividad producida por el tratamiento de
carburizacion, excepto en algunas de las probetas del AISI 310 sin solubilizar. A través de
estas mediciones también se puede apreciar el efecto del tratamiento de solubilizacion

efectuado sobre las muestras de acero inoxidable AlSI 310 Puede notarse que para estas
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muestras de acero AISI 310 sin tratamiento de solubilizacion, los resultados obtenidos no
determinan una tendencia clara en su comportamiento, de acuerdo con la duracion del
tratamiento de carburizacion. Mientras que para pocas horas de carburizacion, los valores
se mantienen relativamente cercanos, para las duraciones mas largas los valores crecen muy
significativamente, en especial para el tratamiento de 4 horas. Por otro lado, se ve que para
el acero AISI 304 el valor obtenido para la muestra as received, se mantiene por debajo de
todos los valores medidos sobre las probetas con carburizacion, mientras que para la otra
aleacion solubilizada previamente, el valor de la muestra as received se encuentra
ligeramente por encima de los valores medidos.

Como se menciond mas arriba, el equipo integra en el espesor de la muestra, con lo
cual no solamente considera los efectos superficiales de ambas caras, sino que promedia
con la matriz en la zona interna de cada muestra. Tal vez esta es la razon por la que no sea
posible detectar diferencias entre las probetas carburizadas con diferentes tiempos, para un

mismo material.

Mediciones de la tension inducida en aceros AISI
304 y 310.
0.95
09 =
uﬁ £
E 0.8
g0
2 075x . X A ¥ b X
B 0Tg o9 = o
(65 | —
Ilf. | I ——— = e LIS W T A== — M |
(1] 2 4 ] ] 1]
Tiempo de carburizacion (hs)
o883 1SS MM as received & S5 310 % S8 310 as received © S8 310 solubibzdo

Figura I11.31. Mediciones de la tension inducida en los bobinados sensores del equipo

disefiado y construido en el ENDE.



Con esta serie de mediciones concluye la evaluacion de los materiales sometidos a
tratamiento de carburizacion, En el Capitulo IV se presentaran algunos comentanos

destinados a discutir los aspectos mas importantes de este trabajo.
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CAPITULO IV
ANALISIS Y DISCUSION DE LOS RESULTADOS

El analisis de los resultados obtenidos se presentara de acuerdo a la secuencia en
que fueron desarrollados a lo larzo del trabajo.

A partir del problema de la carbunizacion, presente en muchas situaciones en la
industria donde materiales como los aceros moxidables son expuestos a severas
condiciones de temperatura y de atmosferas agresivas, se caracterizaron muestras
preparadas mediante un rigurose analisis microestructural y se evalvaron los cambios
sufridos en las mismas como consecuencia de tales tratamientos, con técnicas no
destructivas De esta manera, el estudio realizado sobre tres aleaciones diferentes de aceros
inoxidables austeniticos se dividio en dos partes, una de ellas, la camacterizacion
microestructural del matenal para observar las modificaciones que habia sufrido este
después de los tratamientos térmicos realizados, detallada en el Capitulo 11 La otra, la
evaluacion no destructiva de las probetas tratadas, utilizando diferentes técnicas para
observar cambios en las propiedades electricas y magnéticas causadas por el proceso de
carbunizacion, presentado en el Capitulo HIL

En lo que sigue se destacaran los resultados mas importantes de cada una de las

partes del trabajo mencionadas para luego relacionarlas entre si.

En el Capitulo 1l se presentaron los procedimientos para la preparacion de los
materiales v los resultados de la caractenizacion microestructural de las muestras. Asi, en
las micrografias obtenidas, se pudo observar la presencia de los carburos precipitados, sus
pequefias dimensiones, su morfologia v como éstos se distribuian en la cercania de la
superficie de la muestra para formar dos capas bien diferenciadas en cuanto a la densidad
de los carburos la Capa I, subsuperficial, con precipitados dentro de los granos y en los
bordes de grano v, mas al interior del material, la Capa II con precipitacion solo en los
bordes de grano. Se observd ademas que el contenido de los principales aleantes variaba en
las distintas zonas de estas capas, debido al ingreso del C y a las modificaciones que éste
genero en el matenal. Asi, en la zona subsuperficial, el contenido en peso de Cr es mayor

que el correspondiente a la aleacion; mientras que en la matriz éste no varia, demostrando



que hasta ella no ha llegado el efecto del tratamiento de carbunizacion. Es decir, que este
proceso solamente afecto a las adyacencias de la superficie de las probetas. Tales resultados
estan de acuerdo con lo observado también en los perfiles de los distintos elementos
aleantes tomados con la microsonda

También, se estudid la evolucion de los espesores de tales capas de precipitados
segun la duracion temporal de la carbunizacion, observandose un incremento en los
mismos. Seoun la aleacion considerada, se midieron diferentes exiensiones de estos
espesores. Asi, se pudo corroborar que de acuerdo a la resistencia ofrecida al proceso de
carburizacion por cada uno de los tres tipos de aceros inoxidables, el acero mas resistente
resulto ser el AISI 310 solubilizado, en segundo lugar el 347 H y el que pernute el ingreso
de la mayor cantidad de C es el AISI 304,

A partir de la medicion de los espesores de las capas de carburos, se obtuvo una
cinética con tendencia aproximada a x" o at para el acero 347 H y con mayor exponente
para los otros aceros, evidenciando una cinética mas rapida que la esperada. También se
observo la diferencia en la cinética para el acero AISI 310 no solubilizado, el cual no
presenta un comportamiento parabolico, revelando un bajo ingreso de C. Al solubilizar el
acero AISI 310 se lograron obtener espesores de capas de carburos mas gruesos que en el
caso no solubilizado, ya que en este caso la difusion del C desde la atmosfera sera menos
dificultosa porque no hay carburos en el metal que entorpezcan su ingreso

Se obtuvieron valores del coeficiente de difusion en volumen del C en los tres tipos
de aceros noxidables estudiados, similares vy de acuerdo con los datos encontrados en la
bibliografia para aleaciones austeniticas a una temperatura de 950 °C, muy proxima a la
utilizada en los tratamientos de carbunizacion realizados.

También se pudo comprobar que los tratanmientos de carbunizacion generaron en las
probetas superficies de mayor dureza con el incremento del tiempo de exposicion. Segun
los perfiles de microdureza obtenidos, los valores decaen hacia la matriz de las probetas y
se estabilizan mas alla de las capas 1 y Il de carburos precipitados.

Los perfiles de los contenidos en peso vy atomico de los distintos elementos aleantes
permitieron observar la presencia de mayor cantidad de Cr en la zona subsuperficial de las
probetas, confirmando la presencia de carburos de este elemento. Ademas, se observo que

el ingreso de C en las probetas habia sido importante, ya que el contemido en peso de este
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elemento es significativamente mayor que su valor nominal en la aleacion. Por otro lado,
los aceros inoxidables AISI 304 y 347 H tuvieron mayor ingreso de C que el acero 310, de
acuerdo a la mayor resistencia ofrecida por este material a tal tratamiento

Con respecto a la identificacion de los carburos en las probetas, se observo la
presencia de los carburos Cr,:Cy, con alta probabilidad, cuando se analizaron los diagramas
de Rx tomados sobre las superficies expuestas a la carburizacion levemente desbastadas.
De esta manera, el area de la probeta expuesta al haz de Rx era del orden de la seccion del
mismo. En cambio, para los diagramas tomados sobre las superficies usadas para la
caractenzacion metalografica, estos carburos no se detectaron mediante esta técnica, ya que
la superficie expuesta al haz de Rx era mucho menor que éste, v ademas la cantidad de
carburos presente en esa seccion era muy poca, ya que ellos estan distribuidos solo en las
zonas subsuperficiales, Como se mencioné en el capitulo I1, estos carburos son los mas

caracteristicos en los procesos de carbunizacion.

En el Capitulo IIT se presentaron todos los ensayos no destructivos realizados sobre
las probetas carburizadas para evaluar cambios en su resistividad eléctrica v en su
comportamiento magnetico.

A partir de las mediciones de resistividad en las muestras expuestas a distintos
tiempos de tratamiento de carburizacion, no se pudo observar una tendencia neta en el
comportamiento de esta propiedad fisica de acuerdo con la evolucion del tratamiento
termico. Sin embargo, a las frecuencias de mayor sensibilidad, se noto que el matenal con
tratamiento presentaba mayor resistividad que el as received, hecho que coincide con lo
encontrado en la bibliografia [38, 39]

Ademis, en casi todas las muestras hay diferencia en los valores de esta magnitud
fisica en ambas caras de la probeta, evidenciando cierta inhomogeneidad, tal vez por el
tratamiento termico aplicado o por la presencia de alguna capa no homogénea de 6xido
sobre la superficie de la muestra.

De todas maneras. los valores medidos de conductividad v las correspondientes
resistividades calculadas no evidencian diferencias importantes para las probetas con

diferentes tiempos de tratamiento.
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Aunque las diferencias en los tiempos de exposicion a la carburizacion se hacen
notorios en el crecimiento del espesor de las capas de precipitados, no es posible detectarlas
midiendo la conductividad en las probetas. Puede decirse entonces, que los tiempos de
tratamiento térmico han resultado muy cortos para generar modificaciones significativas en
el material capaces de ser discriminadas por tal ensayo.

En todos los casos, las técnicas no destructivas utilizadas, va sea para medir
propiedades eléctricas o magnéticas, fueron capaces de discriminar a las tres aleaciones de
aceros inoxidables en cuestion.

Por otro lado, y en concordancia con los resultados obtenidos con el equipo MIZ 22,
no se logro obtener una disecriminacion total de las probetas tratadas con el equipo de
cornientes inducidas ECT MADSD, ensayando a distintas frecuencias y con los dos tipos de
sondas utilizadas. Muchas veces, para las muestras con tratamientos térmicos mas largos,
las curvas en el plano de impedancia resultaban superpuestas.

Con respecto a las mediciones hechas para encontrar alguna vanacion en las
propiedades magneticas, debido al proceso de carburizacion, no fue posible detectar ningin
cambio en la permeabilidad magneética del matenal.

St en algun caso, en los diagramas del plano de impedancia se observo un leve
comportamiento ferromagnético, éste debe ser asociado a la presencia de alguna capa de
oxido de Fe en la superficie inspeccionada, pero no debido al problema de la carburizacion
del matenal, ya que con la técnica de ruido Barkhausen en ninguna de las muestras se
detecto tal comportamiento, Excepto, al ensayar sobre las superficies que habian sufrido
deformacion por corte en las probetas del acero AISI 347 H.

Por ultimo, también con el equipo basado en el circuito magnetico, se pudieron
detectar las diferencias entre las tres aleaciones de los diferentes aceros inoxidables, pero
no se pudo discriminar entre las probetas expuestas a distintos tiempos de tratamientos de
carbunizacion.

Como conclusion entonces, se puede decir que los tratamientos de carburizacion a
los que fueron expuestas las probetas resultaron ser demasiado cortos para poder ser
detectadas las modificaciones producidas por aquéllos, con las técnicas no destructivas
empleadas en este trabajo. Sin embargo, tales cambios en las probetas pudieron ser

detectados a través del analisis microestructural realizado
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Por lo tanto, es de suponer que para futuros trabajos, en los que se pretenda estudiar
este problema de carbunizacion para ser detectado mediante ensayos no destructivos, se
debe contar con patrones expuestos a tratamientos mucho mas largos, como los que se
reportan en [9], [47], [48], con exposiciones durante periodos de tiempo por encima de
cientos o miles de horas

Existen algunos otros aspectos del trabajo que seria util discutir en esta seccion.

Para conocer la cinética de la carburizacion, hubiese sido conveniente pesar las
probetas antes de los tratamientos de carburizacion que permitieron el ingreso de C, v
después de ellos. Asi, se podria haber tenido dos medidas diferentes de la cinética de este
proceso: 1) a traves de la relacion entre la ganancia en masa de la muestra al incorporarse el
C de la atmosfera y el iempo del tratamiento térmico [8], 2) a partir de la medicion de los
espesores de las capas de carburos precipitados con la evolucion temporal del tratamiento
termico. Lamentablemente, no se llevo a cabo el primer procedimiento al principio del
desarrollo del trabajo por falta de experiencia, perdiéndose asi informacion potencialmente
valiosa, y en cambio solo se optd estudiar la cinética por el procedimiento metalografico.

Por otro lado, se debieron haber utilizado muesiras del acero AISI 347 H con la
misma geometria y conformado que las de los otros dos matenales (AISI 304 y 310) De
esta manera, hubiese sido posible el ensayo con el equipo tipo puente magnético sobre este
material para comparar los resultados entre las tres aleaciones. En un primer momento no
se considero la necesidad de realizar mediciones con este circuito y por eso se extrajeron
probetas del tubo.

Cuando se analizaron meétodos de carburizacion a aplicar sobre las muestras, se
considero la posibilidad de colocar a las probetas dentro de tubos de cuarzo y efectuar una
“pack-carbunization™ utihzando carbonato de bano como medio para proveer el C. De esia
manera, se evitaba el crecimiento de capas de oxido sobre las superficies de las probetas. Se
realizaron los calculos correspondientes a las presiones que debia soportar el tubo a la
temperatura del tratamiento y se comprobo que eran muy altas, con lo cual no era factible
dicha disposicion. Entonces, tratando de simular lo mas posible los procesos de
carbunzacion en las plantas industriales, se realizaron los tratamientos en homos con la

atmosfera descripta en el capitulo 1L
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Por otro lado, vale aclarar que la corta duracion de los tratamientos de carbunzacion
estuvo relacionada con la limitacion de los hornos. Para realizar este tipo de procesos se
requieren homos que trabajen con atmosferas especiales, mientras que los que permitirian

tratamientos mas extensos no admiten esta posibilidad.



CAPITULO Y
CONCLUSIONES

13

A partir de la caracterizacion microestructural de las tres aleaciones de aceros
mnoxidables austeniticos estudiados se pudieron observar los cambios generados en ellos
como consecuencia de su exposicion a los tratamientos de carbunzacion.

Las capas de carburos de Cr precipitados en la probetas de los diferentes aceros
inoxidables presentan diferentes espesores, de acuerdo con la resistencia ofrecida al
proceso de carbunizacion de cada uno de estos materiales, Ademas, los espesores se
incrementan con el aumento de la duracion temporal de este tratamiento termoquimico.
La cinetica estudiada a partir de la medicion del espesor de las capas de segundas fases
arrojan una ley del tipo xxat para la aleacion 347 H, coincidente con los
comportamientos de las cinéticas reportadas en la bibliografia para este tipo de
tratamientos, mientras que para las otras dos aleaciones la cinética es mas rapida.

La solubilizacion del acero inoxidable tipo AISI 310 permitio obtener espesores de
capas de carburos de Cr mas extensos con respecto al caso no solubilizado, debido a
que la difusion del C desde la atmosfera se ve facilitada después de este tratamiento que
disuelve los posibles carburos remanentes en las probetas.

Los valores de los coeficientes de difusion calculados a partir de los espesores de las
capas de precipitados arrojaron resultados comparables a los reportados en la
bibliografia para aleaciones austeniticas expuestas a tratamientos térmicos con
temperaturas similares.

Los tratamientos de carburizacion realizados sobre las muestras estudiadas otorgaron
una mayor dureza a la superficie de las mismas donde se encontraban los carburos
precipitados. Hacia el interior de las probetas se comprobo una disminucion de esta
propiedad mecanica hasta llegar a valores caracteristicos para cada aleacion en la matnz
de las mismas.

Las técnicas de ensayos no destructivos aplicadas para detectar las modificaciones
observadas en la caractenzacion microestructural de los aceros evaluados no fueron

capaces de discniminar las diferencias entre las probetas carbunzadas con diferentes
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tiempos de exposicion. Sin embargo, todas lograron diferenciar las tres aleaciones
consideradas en este trabajo.

Las resistividades medidas sobre las probetas con los dos equipos comerciales
utilizados no muestran diferencias significativas entre las muestras expuestas a distintos
tiempos de tratamiento térmico. En algunos casos, se observan diferencias entre los
valores medidos sobre ambas superficies de una misma muestra, evidenciando cieria
inhomogeneidad del proceso de carburizacién o una distribuciéon no homogénea de
capas de oxido.

Para las evaluaciones con corrientes inducidas a las frecuencias de ensayo mas
sensibles, la resistividad de las muestras con tratamiento de carburizacion resulto ser
mayor que la correspondiente a la probeta as received para ese matenal, de acuerdo a lo
reportado en la bibliografia

No se observo variacion alguna en la permeabilidad magnética de ninguna de las
aleaciones consideradas como consecuencia de los tratamientos de carbunzacion, segun
lo evidenciaron las evaluaciones realizadas con técnicas magnéticas especificas,

El equipo tipo puente magnético construido en el laboratorio del ENDE tampoco pudo
resolver las diferencias entre las muestras carbunizadas durante periodos de nempo
diferentes, si bien también discriming entre las distintas aleaciones.

Las duraciones de los tratamientos de carbunzacion realizados sobre las probetas
resultaron ser demasiado corlas para que las modificaciones producidas en el matenal
por aquéllos pudieran se detectadas con las técnicas no destructivas empleadas en este

trabajo.
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APENDICE A
CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL

A.l. Medicion de los espesores de las capas de carburos precipitados

Como se expreso anteriormente, se repitieron los tratamientos de carburizacion con
dos y tres horas de duracion para las muestras de acero 304. Se tomo tal decision debido a
que para estos dos tiempos de tratamiento térmico, los espesores medidos de ambas capas
presentaban valores iguales dentro del error.

Los nuevos tratamientos fueron realizados en iguales condiciones de temperatura y
atmosfera que los tratamientos hechos en la primera etapa del trabajo. Los resultados se

presentan en la Tabla A1

Tiempo de trata- AISI 304
miento de carbu- Primera etapa Repeticion de tratamiento de carb.
rizacion (hs) e (um) en(pm) |  elpm) |  en(um) |
2.00 + 0.08 224 + 16 467 + 28 102 + 22 32+ 22
300+008 225+ 14 479 + 34 90 + 29 312152
Tabla A 1

Estos datos demuestran que otra vez resultaron valores de espesores iguales dentro
del error, aunque notablemente menores que los primeros, para las capas [ v Il en las dos
muestras expuestas con diferentes tiempos. Ademas se observo menor uniformidad en los
espesores de ambas capas de carburos Por otro lado, reemplazando los datos de los dos
primeros tratamientos térmicos por estos nuevos, se realizo un ajuste no lineal con el
programa Ongin 6.0 Professional. En la Figura A1 se ilustran las curvas para ambas capas
de carburos, Los ajustes no lineales que resultaron para ambas capas arrojaron exponentes
mayores que en el caso de los datos utilizados en el Capitulo I, por esta razon, los mismos

no fueron incluidos en dicho capitulo.
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Los parametros de las curvas ajustadas antenormente con sus respectivos errores y
coeficientes de correlacion son:
1) 58 304, espesores de la capa | de carburos
a=104 + 37 pm/(hs)°
b=081+020
R = 08692
i) S8 304, espesores de la capa | de carburos
a =260 + 50 pm/(hs)"
b=061x0.11
R*= 09137

En lo que sigue, se presentan los valores obtemidos de los parametros a y b, con sus
errores v coeficientes de correlacion respectivos, para las curvas no lineales ajustadas en el

Capitulo 11
a) Curvas correspondientes a la Figura 11.9

1) S8 304, espesores de la capa | de carburos
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a =135+ 33 um/(hs)"

b=068+014

R*= 08959

1) S8 310, espesores de la capa | de carburos
a=101 + 19 um/(hs)"

b=024+014

R*=05013

i) 88347, espesores de la capa I de carburos
a=111+ 28 um/(hs)"

b=048+0.15

R’ = 08452

b) Curvas correspondientes a la Figura 1110

1) S8 304, espesores de la capa | de carburos
Idem punto a).

i) S8 310 solubihizado, espesores de la capa | de carburos
a=87+ 9 pm/(hs)"

b=069+0.06

R*= 09897

i) S8 347, espesores de la capa | de carburos
Idem punto a).

¢) Curvas corvespondientes a la Figura 11,11

i) SS 310, espesores de la capa 1 de carburos
Idem punto a).
1) S8 310 solubilizado, espesores de la capa | de carburos

Idem punto b}

d) Curvas correspondientes a la Figura 1,12

1) S8 304, espesores de la capa Il de carburos
a =306 + 44 pym/(hs)’

b=053+009

R = 09281

i) SS 347, espesores de la capall de carburos
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a=248 + 47 um/(hs)"

b=054 +0.1]

R*=0.9241

e) Curvas correspondientes a la Figura 1113

1) SS 304, diferencia entre espesores de las capas 1y Il de carburos
a=179+ 11 pm/(hs)

b=036+0.04

R*=09611

i) S8 347, diferencia entre espesores de las capas 1 y 11 de carburos
=136 + 22 pm/(hs)"

b=058+009

R* = 0.9545

A.2. Mediciones de microdureza

A continuacion se presentan los valores obtenidos en las mediciones de dureza
sobre las probetas de aceros austeniticos utilizados en el desarrollo del presente trabajo. Los
resultados se presentan en las Tablas A2, A3, A4, A5 y A6 agrupados segun tipo de
aleacion o muestras testigo v as-received, Tales valores fueron extraidos de tablas [29] con
valores de dureza Vickers para fuerza de ensayo de 100 gramos, a partir del calculo del
promedio de la longitud de las diagonales de la impronta.

Se midio un perfil de dureza para las muestras carbunzadas con bempos de

exposicion de 2, 4, 6 y 8 horas, en cada tipo de acero inoxidable.
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Distancia desde

Dureza en muestras de SS AISI 304 (HV 100)

la superf. (mm) Bl (2hs) B6 (4 hs) B7 (6 hs) B10 (8 hs)
0.10 £ 0.01 452 + 22 441 + 19 488 + 25 500 + 26
0,20 + 0.01 383 +17 392+ 18 03+12 464 + 23
030 +0.01 358+ 16 315+ 13 269 + 10 285+ 11
040 £ 001 309113 245+ 9 184 + 6 2509
0.50 + 0.01 209+ 7 196 £ 6 IT6%5 181 +6
0.60 + 0.01 193+ 6 189+ 6 1705 193 £ 6
0.70 £ 0.01 184+ 6 170+ 5 162+ 5 176 + 5
0.80 + 0.01 176 £ 5 176 £ 5 160+ 5 178 +5
0.90 £ 0.01 160 + 5 162+ 5 153+4 170+ 5
1.00 + 0.01 145+ 4 153 £ 4 151 +4 165+ 5

Tabla A2

Distancia desde Dureza en muestras de S5 AISI 310 solubilizado (HV 100)

la superf. (mm) SA9 (2hs) SA10 (4 hs) SAl1 (6 hs) SAl12 (8 hs)
0.10+0.01 209+ 7 309+ 13 383+ 17 464 + 23
0,20 +0.01 187+ 6 202+ 7 24119 351+ 15
0.30 +0.01 181 £ 6 181 +6 199+ 6 23718
0.40 +0.01 158 +5 178 + 5 167+ 5 209+ 7
0.50 £0.01 162+ 5 16715 162+ 5 17225
0.60 £0.01 153+ 4 170+ 5 167x5 167+ 5
0.70 +0,01 160+ 5 153 +4 165+ 5 1625
0.80 £0.01 151 +4 162+ 5 160+ 5 160+ 5
0.90 +0.01 156 + 4 143:4 165+ 5 158+ 5
1.00+£0.01 149+ 4 153+ 4 156+ 4 167+ 5

Tabla A3
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Distancia desde __ Dureza en muestras de SS AISI 347 (HV 100)
la superf. (mm) C2 (2 hs) C3 (4 hs) C4 (6 hs) C5 (8 hs)
010+ 0.01 475+ 24 488 + 25 542 + 29 S88 +33
0.20 +0.01 366+ 16 358+ 16 441 + 21 S00 + 26
0.30 £ 0.01 328+ 14 309+ 13 374+ 17 411+ 19
0,40 £ 0.01 274+ 10 250 19 383+17 343+15 |
0.50 £ 0.01 228+ 8 216 7 303+12 280+ 11
060+ 001 224+8 196 + 6 241 +9 259+ 10
-~ 070+0.01 213x7 2218 269 + 10 232+ 8
0.80 + 0.01 209+ 7 __176+S 241 +9 224 + 8
0.90 £ 0.01 199+ 6 199+ 6 269 + 10 237+8
1.00 +0.01 2167 181 +6 245+ 9 250+ 9
Tabla A4
Distancia desde la Dureza en muestras de SS AISI 310 no solubilizado (HV 100)
~ superficie (mm) Al (2 hs) A6 (4 hs) AT (6 hs)
010 +0.01 206+ 7 199 £ 6 232+ 8
0.20 + 0.01 176 + 5 162 £ 5 189 + 6
0.30 + 0.01 170 £3 160 + 5 181 + 6
0,40 £ 0,01 158+ 5 15_Eu_iﬁ 184 + 6
(.50 £ 0.01 158+ 5 1655 1625
0.60 + 0.01 165+ 5 162+5 167+5
0.70 £ 0.01 172+ 5 145+ 4 172+ 5
0.80 + 0.01 158+ 5 149 + 4 170+ 5
0.90 + 0.01 147 +4 158+5 181 +6
1.00 + 0.01 158+ 5 156 £ 4 160+ 5

Tabla A5
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Dist. dde. Dureza en muesiras testigo y as-received (HV 100)

sup. (mm) B3 BO A3 SAD AR Co

0.10 £ 0.01 178+ 5 147+ 4 1725 167+ 5 2131+ 7 213+ 7

020+001| 172+5 143 +4 176 £ 5 165+ 5 206+ 7 2067

030+£0.01| 16045 149 + 4 170+ 5 170+ 5 199+ 6 216+ 7

040+001 | 181 +6 147 + 4 165+5 160+5 202+ 7 2137

050+001| 1705 141 £ 4 162+ 35 170 £ 5 2167 199+ 6

060+001| 16245 131 +4 160 £ 5 176 £5 199+ 6 206+ 7

0.70+001| 165%5 13714 172+ 5 165+ 35 228+ 8 202+ 7

0.80 + 0.01 162+ 5 141 + 4 1514 16215 199+ 6 21617

090+001| 162+5 141+4 | 147+4 | 162+5 | 193+6 199 + 6

1.00£0.01 | 167£5 156 +4 160 +5 167 £5 187 +6 206+7 |

Tabla A6

A continuacion, en la Figura A 2, se grafican los datos de la ultima tabla. En ella se
observa que los perfiles de dureza medidos sobre las muestras testigo y as-received de un
mismo matenial presentan leves diferencias, las cuales fueron comentadas en el Capitulo I1
Ademas, cada perfil se mantiene alrededor de un valor central, con dispersiones contenidas

dentro del rango de errores calculados.

Perfiles de dureza en muestras testigo y as-
received

250

- B
200 L

150 + = £ o — e e —

H{LH

HV 100

o 02 0.4 6 0 1 12

Distancia desde |a superficie (mm)

B3 COBO © AT - SAD P AR OOD|

Figura A 2
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APENDICE B
CARACTERIZACION NO DESTRUCTIVA DE LOS ACEROS INOXIDABLES
TRATADOS CON CARBURIZACION

Bl. Mediciones de la conductividad (o) en % IACS con el equipo Miz 22 y cilculo de
la resistividad (p) en p2.cm.

A continuacion se presentan los wvalores promedios en % IACS pama la
conductividad medida en forma directa sobre cada una de las caras de las diferentes
muestras de acero inoxidable con el equipo Miz 22 y para cada una de las frecuencias de

ensayo. También se indican los valores promedio calculados para la resistividad en pQ2.cm.
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B2. Mediciones de la tension inducida en los bobinados sensores del equipo disefiado y
construido en el ENDE.

Como se mencioné en el Capitulo 111, se presentan a continuacion las mediciones

realizadas con el equipo basado en un circuito tipo puente magnético, para evaluar cambios

en las probetas de aceros inoxidables AISI 304 y 310 debidos a la precipitacion de

carburos causada por el proceso de carburizacion. Se presentan los resultados como series

de 5 mediciones leidas en el sistema de adquisicion de datos en la PC adosada al circuito

magneético y su promedio calculado correspondiente. Estos valores a su vez corresponden a

promedios de 10 mediciones hechas sobre las muestras y calculados a partir de tal

programa,
Muestras | TT (hs) | Tension (V) Tension
AISI 304 promedio (
B3 as 0687 +0.007 | 06650015 | 0.665+0015 | 0683 £0.003 | 0698 £0.018 | 0.679+0.014
received | EE— S| —

B4 I 0.0 0011 | 0703 £0.004 | 0688 +0.012 | 0.709 £0.010 | 0.685£0.014 | 0.699 £0.012
Bl 2 0,690 £0.001 | 0.68 0003 | 0677 £0.012 | 0.698 £0.009 | 0.69220.003 | 0.689 +0.008
B8 7 0,681 = 0.004 | 0.673 0012 | 0.698 £0.013 | 0.695 20010 | 0.67620.009 | 0.685£0.011
B5 7 0.693 £0.005 | 0.691 £0.007 | 0.707 £0.009 | 0.683 0015 | 071820020 | 0.698 +0.014
BO 9 0,686 +0.003 | 0679 0,004 | 0674 £0.009 | 0.677 £0.006 | D698 £0.015 | 0.683 £0.009
B6 4 0703 £0.002 | 0699 £0002 | 0.7I2£0011 | 0.684 £0.017 | 0707 £0.006 | 0.701 £0.011
B7 6 0.715 0010 | 0.684 0021 | 06890016 | 0718 +0013 | 071720012 | 0.705+0017
B0 ] 0708 £0.008 | 0.696 £0.004 | 074 £0014 | 068520015 | 0.695 £0.005 | 0.699+0.011

Tabla B4 Mediciones de la tension inducida en los bobinados sensores del circuito

magnético sobre las probetas de acero inoxidable AISI 304.
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Muestras | TT (hs) | Tension (V) Tension
AISI3I0 promedio (V)
A3 as 0.751 £0.007 | 0.731 £0.013 | 0781 £0017 | 0736 £0.008 | 0740 + 0.004 0.7436 £ 0.023
received

Ad 1 0.752£0017 | 0773 £0.004 | 0.770 £0.001 | 0.774 £0.005 | 0.778 £0.009 | 0.769 £0.029
Al 2 0,724 £0.011 | 0.728 £0.007 | 0.742 £0.007 | 0.739 £ 0.004 | 0.740 £0.005 | 0.735 £0.008
AS 3 (726 £ 0.008 | 0.728 £0.006 | 0.755 £0.021 | 0.734 £ 0.001 | 0.728 £0.006 | 0.734 £0.030
Ab 4 0.905 0012 | 0901 £0.016 | 0929 £0.012 | 0.924 £0.007 | 0926 £0.009 | 0917 £0.025
A7 6 0.861 +0.008 | 0.847 £0.006 | 0.851 £0.002 | 0.853£0.001 | 0.852+0001 | 0.853 £0.005
SAO Solubiliz! 0.736 £0.011 | 0.738 £0.009 | 0.755 £0.008 | 074720001 | 0759+ 0.012 | 0747 £0.022
SAS 1 0.721 +0.009 | 0.733 £0.003 | 0.737 +0.006 | 0.721 £ 0.009 | 0.737 £0.007 | 0.730 + 0.008
SAQ 2 0738 £0.006 | 0.744 £0.001 | 0.740 £0.006 | 0.749 £ 0,004 | 0,755 £0.010 | 0.744 £0.020
SAIOD 4 0,743 +0005 | 0.742 £0.003 | 0.734 £0.005 | 0.731 £0.008 | 0.743 £0.004 | 0.739 +0.020
SAll 6 0.737£0.003 | 073 £0.006 | 0.744 £0.004 | 0.744 £0.004 | 0741 £0.001 | 0.740 £0.004
SAL2 8 0,740 £0.003 | 0.745 20,003 | 0,738 £0.004 | 0.748 £ 0.006 | 0.741 £0.001 | 0.742 0027

Tabla B.5. Mediciones de la tension inducida en los bobinados sensores del circuito

magnetico sobre las probetas de acero inoxidable AIST310.
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APENDICE C
CALCULO DE ERRORES

En este apendice se descniben los calculos de los errores de las magnitudes

involucradas en cada una de las partes del presente informe.

a)

b)

Errar estimado en el tiempao de los iratamientas térmicos de carburizacion realizados
en lay muestras de aceros austeniticos.

Se considero un error equivalente a 5 minutos (0.08 horas) en los tiempos de
tratamientos de carburizacion que sufrieron las muestras. Esta estimacion surge al
evaluar el tempo que se demora para efectuar la extraccion de las muestras del horno.
Fue considerado igual para los diferentes tiempos de tratamientos térmicos.

Error en la medicion de los espesores de las capas I'y I de carburos.

A cada una de las mediciones de los espesores de las capas de carburos realizadas se le
asignd un error igual a la minima division de la escala graduada del ocular con el cual
fueron medidas. Esta division correspondio a 10 micrones.

A partir de las mediciones directas de los espesores, se calculd un promedio para cada
una de las capas I y 1. El error calculado para este promedio comesponde a la

deswviacion standard (s), dada por la sigmente expresion:

3 xi—n(x)
T = — 1

n=1

siendo x; cada una de las mediciones directas de los espesores de las capas [ o II, x su
promedio y n la cantidad de mediciones realizadas.

Cabe aclarar que existio cierta incerteza sobre el lugar donde termina exactamente la
capa 1, es decir en la zona donde la densidad de los carburos precipitados comienza a
decaer. No obstante, tal error en la medicion del espesor de dicha capa no fue
cuantificado por considerarse del orden de la minima division del instrumento utilizado

para la medicion.
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¢) Error en la medicion de la microdureza de las superficies de las muestras
carburizadas.
De la expresion 111, se observa que la medicion de microdureza (HV) es indirecta y se
calcula a partir del promedio entre las longitudes medidas de las diagonales vertical y
horizontal de la impronta realizada sobre la muestra. En este caso, se obtuvo el error de
la microdureza Vickers a traves de propagacion de errores a partir de los errores en la
medicion del promedio de las longitudes de las diagonales de la impronta.
Se asignd como error de las mediciones de las longitudes de las diagonales vertical y
horizontal de la impronta (d; vy d- respectivamente), el valor correspondiente a la
minima division de la escala del vemnier utilizado Este valor fue 0.5 micrones.
El promedio de estos valores esta dado por

d +d.

d=— C2)
3 (

vy el error del promedio por la siguente relacion:
dd ad

M:— —'M + 'M- C3

T, g s (C.3)
cd  od .

De (C2) resulta que e Ademas, Ad, =Ad,=05um, por lo cual

4 (R ¥

Ad =05 1
A traves del calculo diferencial, y considerando solamente aproximaciones de primer
orden, la expresion del error obtenida por propagacion para la microdureza HV esta

dada por

AHV :{[mp ]: (M}:]: (C 4)

od

(cabe aclarar que en la ecuacion 111 se considero al valor de la fuerza de ensayo (P)
como una constante, por lo cual en la propagacion de errores realizada no figura el

termino correspondiente).
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d) Error en la distancia medida desde la superficie de la muesira al posicionar los puntos

e)

donde se midio la microdureza.

Las zonas carburizadas y de la matriz donde se evaluaron los perfiles de microdureza
fueron posicionadas con el tomnillo desplazador del microdurometro, para el cual la
minima division es 10 micrones = 0.01 mm. Se tomd este valor como error para las
distancias medidas desde la superficie de las muestras.

Error en las mediciones de conductividad en % IACS realizadas con el equipo Miz 22
sobre las muestras carburizadas.

Se considero para el error de cada una de las mediciones lo establecido en la guia de
operacion de dicho instrumento [36] En el mismo se determina que el error en la
medicion de la conductividad de una muestra esta dado por dos factores, uno debido al
propio instrumento v otro causado por lift off. Para la pnmera parte el error es = 1% del
valor de la medicion si ésta es superior a 15 % JACS y +3 % del valor si la
conductividad medida es menor que 15 % IACS. Con respecto al segundo factor, se
debe agregar a lo anterior +1 % del valor, va que el valor medido de lift-off en todas las
mediciones realizadas sobre las muestras no superd las 3 milésimas de pulgada (muls).
Por lo tanto el error considerado para cada una de las mediciones de conductividad en
% TACS fue del 4 % del valor medido, ya que en todos los casos los valores medidos
por el equipo eran menores que 15 % IACS

B Erroren el promedio calculado de los valores de conductividad medidos en % [ACS
A partir de las mediciones directas de la conductividad realizadas con el equipo Miz-22,
tomadas sobre distintos puntos sobre las probetas, se calculd un promedio para cada una
de sus caras. El error calculado para este promedio corresponde a la desviacion standard

(s), dada por la sigmente expresion:

PR = (C.1)

siendo x; cada una de las mediciones directas de la conductividad en % IACS, x su

promedio y n la cantidad de mediciones realizadas



&) Error en el calculo de la resistividad fen puf2cm) de las muestras carburizadas a
partir de la medicion de conductividad en % TACS,

Segun la expresion (111.1) para la equivalencia entre la conductividad o (%IACS) vy la

resistividad p (u€2.cm) [34] resulta:

172
= 5
Plhlem) o (% 14CS) (C3)

Por calculo diferencial, y considerando solamente aproximaciones de primer orden, la

expresion del error obtenida por propagacion para la resistividad esta dada por

Ap = [[ :EHT-(M}’]; (C6)

h) Erroren las mediciones realizadas con el equipo basado en un puente magnético de
corriente alterna.

Para cada una de las mediciones tomadas a partir del sistema de adquisicion de datos,
se considero la desviacion relativa al promedio de tales mediciones.

&, =x —X (C7)
siendo x, cada una de las mediciones obtemdas v ¥ el promedio calculado a partir de
aquellas.

Esta desviacion resulio ser mayor que el error debido a la conversion por digitalizacion
del sistema.
Para el error del valor promedio calculado para las series de mediciones obtenidas se

utilizéd la expresion (C1) de la desviacion standard.

Muchas de las expresiones obtenidas en este apéndice fueron consultadas en [49]
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