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l. INTRODUCCION

Cuando los aceros inoxidables austeniticos son calentados en el do-
minio de temperatura comprendido entre los 500 y 800° C se produce una
precipitacién de carburos de cromo en limite de grano. Esto ocurre tan
to en los aceros con contenidos de carbono de 0,05% (aceros comunes),
como para aceros de bajo carbono (serie L) aunque en éstos Gltimos con
una cinética mas lenta.

Esta precipitacion puede ocurrir dutante las distintas etapas de fa
bricacidon de un elemento tales como:

- Operacidn de soldadura (zona térmicamente afectada).
- Trabajado en caliente.

- Operacién de hipertemplado, a causa de un enfriamiento muy lento.

La precipitacién de los carburos de cromo produce una serie de efec
tos en el material:

- Sensibilizacidn a la corrosidn intergranular.
- Mayor probabilidad de corrosion bajo tensidn.

- Disminucidn de las propiedades mecdnicas, especialmente resisten
cia a la fatiga.

Existen ensayos que permiten detectar la sensibilidad a la corrosidn
intergranular. La norma ASTM A-262 describe cinco técnicas destinadas a
ese fin. El ensayo de dcido oxdlico Pract.A de la citada norma permite
detectar un ataque del 1imite de grano (formacién de surcos) o un ataque
generalizado (escalones). La presencia de un ataque de tlpo escaldn es
indicativo que el material no es susceptible a la corrosidn intergranu-
lar. En caso de ataque de tipo surco debe realizarse alguno de los otros
ensayos de la norma para evaluar el grado de sensibilizacion.

En consecuencia este es un ensayo de aceptacidn pero no de rechazo
del material.

Todas las técnicas descriptas en la citada norma son destructivas ya
que requieren la extraccidon de la muestra que debia ser sometida a en-
sayo.

Son indudables las ventajas de contar con una técnica no-destructiva
de deteccidn de la sensibilizacién a la corrosidn intergranular; un anali
sis indicé que el ensayo con acido oxalico, (Practica A de la norma ASTM
A-262) por el hecho de ser electrolitico y de corta duracion podria reali
zarse en forma no destructiva utilizando la técnica de tampon introduci_
da por JACQUET (1). El presente trabajo permitid comprobar que el uso co-
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mo técnica no destructiva es posible.

i1. TRABAJO REALIZADO

11.1 Material utilizado

Fue utilizado un acero inoxidable austenitico tipo AIS| 304. Con
el objeto de obtener muestras con diferentes grados de sensibilizacién
se realizaron,luego de un tratamiento de hipertemplado a 1100°C - 1h,
tratamientos térmicos a 600° C y tiempos crecientes (ver tabla).

I1.2 Preparacion de las Muestras

La preparacidon de las muestras para ambos ensayos (ataque en cel
da y tampdn), fue llevada a cabo de la misma manera y siguiendo la nor
ma ASTM A- 262

11.2.1 Corte

La operacidn de corte fue realizada de acuerdo a lo especifica
do por la norma.

11.2.2 Pulido

El pulido fue realizado de acuerdo a lo indicado por la norma.
Solo se introdujo una ligera modificacion consistente en un corto puli
do electrolitico luego del pulido mecdnico. Es de destacar que dicha ]
peraC|on no altera la superficie de la muestra sino por el contrario ha
ce mads precisa la observaciodn.

11.3. Ensayos

En los ensayos de ataque en celda y tampdn fue utilizada una
fuente de corriente contlnua y como electrolito una solucion de 100 gr.
de 3cido oxalico (H h H 0) en 900 ml. de agua destilada como lo es
pecifica la norma.

1.3.1 Ensayo de ataque en celda

E1 ataque en celda fue realizado de acuerdo a lo indicado por
la norma.

1.3.2 Ensayo de ataque con tampén

El método de tampdn, introducido por JACQUET, consiste en reem
plazar la celda electrolitica por un menisco de reactivo ubicado entre
la pieza a pulir y un cadtodo consistente en una varilla metdlica termi_
nada en una cabeza cilindrica semiesférica (Fig.1) cubierta por un ma-
terial absorbente no conductor. En el caso presente el tampdn fue de a
cero inoxidable; las dimensiones se muestran en la Fig. 1.

1.3.2.1 Observaciodn ~.

Como hemos visto el ensayo con tampdn brinda la posibilidad
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de proceder a un ataque local sin necesidad de destruccién de la pieza.

Ahora bien la observacién de la pieza, in situ, por microscopfa
optica es muy dificultosa y en algunos casos imposible. Para obviar es
te inconveniente JACQUET (2) desarrolld un método de réplicas, usado en
el presente trabajo, que permite obtener una copia exacta de la estruc
tura y que puede ser observada por transparencia o por reflexién. -

Il. RESULTADOS Y DISCUSION -

Los primeros ensayos con tampdn se realizaron tomando en cuenta la
densidad de corriente de 1Amp/cm2 especificada por la norma ASTM A-262.
Con este valor de densidad de corriente se magnificaba el ataque.

Por este motivo se hicieron ensayos exploratorios para ver si era
posible mejorar la semejanza de resultados con el ensayo de celda. Es-
tos ensayos fueron realizados controlando el voltaje y no la densidad
de corriente.

Los mejores resultados se obtuvieron aplicando una tensidn de 8V
en circuito abierto, con un tiempo neto de ataque de 1,5 minutos. El
tiempo total, considerando el tiempo necesario para renovar el electro
lito, era de aproximadamente dos minutos. La técnica empleada era la
siguiente: 'toques' de 5 segundos de duracidn separados, para la reno-
vacion del reactivo, de aproximadamente 2 segundos.

Para poder establecer la semejanza de ataques, se prepararon mues-
tras de AISI 304, recocidas con tiempos crecientes. Los tiempos y nume
racidon de las probetas se indican en la Tabla |I.

La comparacidn de los ataques se realizd en base al valor Sv, es de
cir la superficie de granos que han sufrido precipitacidn de carburos
dividido por el volumen de la zona analizada.

La determinacién se hace contando el ndmero de surcos que son atra
vesados por una lTnea de longitud conocida, divididos por la longitud
de esa lfnea.

La determinacidon de surcos presenta ciertas dificultades. A bajo
aumento es posible confundir surcos con escalones. Para evitar esto es
conveniente utilizar un objetivo de gran aumento. En este caso se usd,
para el contaje, un objetivo de inmersidén de Apertura Numérica NA=1,4
y observando la muestra a 2000 aumentos.

Aln asi la discriminacién presenta problemas. Esto se confirmd al
introducir dos perfeccionamientos en la técnica. El primero consistia
en realizar un muy breve repulido (de 15segundos) de la muestra después
del ataque. Este repulido tal como puede observarse en las micrografias
"borra' los detalles que pueden confundir la observacidn sin 1legar a
hacer desaparecer los surcos. Esto es debido a que esos detalles son pues
tos en evidencia por desniveles mucho menores que el de los surcos.

El otro perfeccionamiento consistié en examinar la probeta y las ré
plicas ccn un ligero desenfoque. Esto permite identificar inmediatamente
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los surcos de los limites de grano que no lo presentan. Al girar el tor
nillo micrométrico del microscopio los surcos aparecen como una linea -
brillante, pasan por el foco y luego se transforman en una linea oscura.
Los 1Tmites de grano sin surco no presentan estas modificaciones.

E1 ex3men en estas condiciones permitid reconocer un nimero mayor
de 1Tmites con surcos de los que se habfan reconocido en las mismas
muestras previamente a realizar estas modificaciones. Esto se puede
ver en la Tabla I.

Se pudo comprobar, de este modo, una excelente correlacion entre
los resultados obtenidos en celda y con tampén.

Los resultados se muestran en la Tabla |; se observa un 16gico au-
mento de la proporcion de limites de grano sensibilizados, con el tiem
po de mantenimiento a la temperatura de sensibilizacion.

I11.1 CONDICIONES FUERA DE ESPECIFICACION

Para verificar si las condiciones de ataque eran criticas, se
realizaron mediciones de Sv de algunas probetas atacadas fuera de las
condiciones Optimas.

Los resultados se pueden observar en la Tabla |; se ve que un
tiempo 33% menor que el especificado no introduce una variacién muy no
table en las probetas recocidas 80' a 600° C. Aumentos de voltaje pare
cen ser mas peligrosos, especialmente para probetas con un menor grado
de sensibilizacidn.

IV. NORMALIZACION

El trabajo realizado di6 como resultado un ensayo no destructivo
que permite determinar, en forma rapide e in situ, la sensibilidad de
los aceros inoxidables austeniticos a la corrosidn intergranular.

Una normalizacién de este ensayo (en vias de realizacién) es im-
prescindible para su implantacidn como control de piezas y materiales.
Como pudo observarse, los parametros intervinientes en el presente en-
cayo son pocos y muy parecidos (en algunos son los mismos) a los conte
nidos en el ensayo Prictica A de la Norma ASTM A-262, por lo cual la
tarea de normalizacion es facil de realizar.

V. CONCLUSIONES

Es posible el uso de la técnica no destructiva del tampdn, utili-
zando el ataque con acido ox3lico indicado por la norma ASTM A-262 -
Pract. A, para detectar la sensibilizacidén a la corrosidn intergranular
de aceros inoxidables austenfticos.

Para obtener condiciones equivalentes a las del ensayo de la Pract.
A de la norma ASTM A-262 las condiciones de ataque con tampdn son las
siguientes:

- Electrolitico -~ Solucién de dcido oxalico al 10% (Establecido
por la norma).
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- Tiempo - 1,5 minutos (tiempo neto), con toques de 5 segundos
separados por renovacion del reactivo de 2 segundos.

Vi. CONCLUSIONES GENERALES

El presente ensayo no destructivo, combinacién del ataque con tam
pon y la técnica de réplicas, permite determinar er forma répida, in si
tu, la sensibilizacion de los aceros inoxidables austenfticos & la co-
rrosién intergranular.

De la misma manera que el ensayo de &cido oxalico, Pract. A de la
norma ASTM A-262, es un ensayo de aceptacién pero no de rechazo de 1la
pieza.

La importancia de este método es obvia sobre todo en el analisis
industrial de piezas en servicio.
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