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Un ensayo no destructivo

para detectar sensibilizacién

a la corrosion intergranular

en aceros inoxidables austenisticos

J. OVEJERO GARCIA, D. VASALLO, S. ZALCMAN

|. INTRODUCCION

Cuando los aceros inoxidables austeniticos
son calentados en el rango de temperatura com-
prendido entre los 5000 C y 800°C se produce
una precipitacion de carburos de cromo en |imi-
te de grano. Esto ocurre tanto en los aceros con
contenido de carbono de 0,050/0 {aceros comu-
nes): como en aceros de bajo carbono (serie L),
aunque en estos Gltimos con una cinética mas
lenta. -

Esta precipitacion puede ocurrir durante las
distintas etapas de fabricacion de una pieza taies
como:

— Soldadura (zona térmicamente afectada).

— Trabajado en caliente.

— Hipertemplado, a causa de un enfriamiento
muy lento.

La precipitacion de los carburos de cromo
produce una serie de efectos no deseables en el
material:

\ 1) Proyecto Agua Pesada-CNEA
_2) Gerencia de Desarrotlo, Dpto. Materiales. CNEA
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— Sensibilizacién a la corrosion intergranular.

— Mayor probabilidad de corrosion bajo tensién.

— Disminucién de las propiedades mecdnicas,
especialmente resistencia a la fatiga.

Existen ensayos que permiten detectar la
sensibilidad a la corrosion intergranular de un
acero. En particular la norma ASTM A-262 des-
cribe cinco técnicas destinadas a ese fin. Todas
estas técnicas son destructivas, ya que requie-
rer: la extraccion de la muestra que debe ser
sometida a estudio. Una de ellas es el ensayo
Practica A de ataque en celda con acido oxali-
co (ver apéndice |).

Indudablemente son muchas las ventajas que
se tendrian si se contara con una técnica no-
destructiva de deteccion de la sensibilizacion a la
corrosion intergranular.

Un anélisis detallado del ensayo Practica A
anteriormente mencionado indicé que, por ser
en é| el ataque electrolitico y de corta duracion,
podria ser realizado en forma no destructiva uti-
lizando la técnica de tamp6n introducida por
Jacquet (1) (ver apéndice 11).

En el presente trabajo se realizg la puesta a
punto del método de atague con tampoén para
la deteccidén de la sensibilizacion-a la corrosion
intergranular y una comparacion del mismo con
el ensayo de ataque en celda propuesto por la
norma ASTM A-262 lo que permitid compro-
bar que el uso de aquella técnica no destructiva
es factible.

. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Los ensayos fueron realizados en un acero
inoxidable austenitico tipo AlSI 304. Con el ob-
jeto de obtener muestras con diferentes grados
de sensibilizacidon se realizaron, iuego de un tra-
tamiento de hipertemplado a 11000C - 1 h, tra-
tamientos isotérmicos a 6000 C y tiempos cre-
cientes (Ver Tabla ). ,

La preparacion metalogréfica de todas las
muestras en las que se realizaron los estudios,
fue llevada a cabo siguiendo la norma ASTM
A-262 con una ligera modificacion consisten-
te en un corto pulido electrolitico luego del
pulido mecdnico. Esta operacion no altera la
superficie de la muestra y hace mas precisa la
observacion.

Para los ensayos, tanto de ataque en celda
como de ataque con tampon, fue utilizada una
fuente de corriente continua y como electroli-
to una solucion de 100 gr. de acido oxalico
(H2 C2 )4. H2 0) en 900 mi de agua destilada
como lo especifica la norma.

El tampdén fue de acero inoxidable de las
dimensiones mostradas en la Fig. 1.
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MODELO DE TAMPON PARA PULIDO

Cs Chtodo de Ac, Inoxidable = %: Conductor eldctrico
M: Aislante de goma - e3 Envoltura aislante = Pt Ob-

Jeto a pulir — Fi 1 om? = by Sujetador - ht 2 cm

\_

Tabla |

LIEMPO ATAQUE EN CELDA ATAQUE CON_TAMPON

{8 RECOGC Valores de Sv Valerss de Sv

a690cc. | Tal | Repul. ] Repul. Tal | Repul. 1 min. Z.mlnh} ata.

minutes) | cual 15't [Desenf. | cusl [Desenf.]| 8v. 8v. 10v,
10 S 0,26 - . - - - -
15 — |18y - - - - - -

S
20 - 18,4 25,3 - 24,03 - - -
25 - 22,5 32,4 - 31,86 | -- 35,28 -
3¢ -- 2615___L 29,6 - -- - - k3,2l
4o 19,5% -- 24,00 [ 35,02 | 36425 | -- - -
50 e Al 38,4 - | 36,16 | -- o -
60 23,48 | 32,9 L, 5 - bh,63 - - 43,19
70 - - 5,5 — {us,85 [ -- 43,43 -
80 - 36,1 43,8 - 4,75 | Wh,h9 - -
160 26,85 - 45,6 - - - - -
960 - |51,2 51,83 - - - - .
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FIGURA 2

El efecto de ambos tipos de ataque fue
estudiado a través de réplicas realizadas siguien-
do el método desarrollado por Jacquet (2) que
permite obtener una copia exacta de la estructu-
ra y que pueden ser observadas por transparen-
cia o por reflexion. :

1. RESULTADOS Y DISCUSION

Los primeros ensayos con tampoén se realiza-
ron con una densidad de corriente de 1 Amp/
cm?2, tal como lo especifica para. celda la norma
ASTM  A-262. Con ese valot‘de densidad de
corriente se obtuvé un ataque magnificado
respecto del conseguido en celda, que se mani-
fiesta en un surco de mayor tamafo a lo largo
del limite de grano.

Estudios exploratorios para mejorar la simili-
tud’ de ataque celda-tampon fueron realizados
controlando el voltaje y no la densidad de
corriente. Los resultados Optimos se obtuvieron
aplicando una tension de 8 Volt. a circuito abier-
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to, con un tiempo neto de ataque de 1,5 minu-
tos. El tiempo total, considerando el tiempo
necesario para renovar el electrolito fue aproxi-
madamente de 2 minutos. La técnica finalmente
empleada fue la siguiente: ““toques’’ de 5 segun-
dos de duracién separados, para la renovacion
del reactivo, por aproximadamente 2 segundos.

La comparacion entre el ataque en celda y el
ataque con tampon se realizd en base al valor
(Sy) del cociente entre la superficie de granos
que han sufrido precipitacion de carburos y el
volumen de la zona analizada. La medicion efec-
tiva se hizo contando el nimero de surcos atra-
vesados por una linea de longitud conocida, divi-
dido por la longitud de dicha linea.

La determinacion del nimero de surcos, tanto
en muestras atacadas en celda o con tampén,
presenta ciertas dificultades: a) A bajo aumento,
es bosible confundir escalones en la superficie
con surcos. Para evitar esto se uso para el contaje

‘un objetivo de inmersidn a apertura numeérica

NA =1,4 que permiti6 la observacion de la mues-

~
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tra a 2000 aumentos. b) Aun realizada la obser-
vacion a alto aumento, {a discriminacion surco-
gscalon puede continuar presentando problemas.
Para eliminarlos se introdujeron dos modificacio-
nes. La primera consiste en realizar un muy bre-
~e repulido (de 15 seg.) de la muestra después
del ataque. Este repulido, tal como puede abser-
varse en las micrografias de la Fig. 2, “borra’’ los
detalles que pueden confundir la observacidn sin
llegar a hacer desaparecer los surcos, dado que
esos detalles son puestos en evidencia por desni-
veles mucho menores que el de aquellos.

La segunda modificacion consiste en exami-
nar la probeta y las réplicas con un ligero desen-
foque. Esto permite identificar inmediatamente
los Iimites de grano que presentan surcos y ague-
llos que no los presentan. Al girar el tornillo mi-
crométrico del microscopio, los surcos aparecen
como una linea brillante, pasan por el foco y
luego se transforman en una linea oscura. Los
limites de grano sin surco no presentan estas
variaciones.

El examen con estas dos modificaciones per-
mitié reconocer un nimero mayor de limites
con surcos de los que se habian recocido previa-
mente en las mismas muestras.

Los resultados se muestran en la Tabla I. Se
observa un aumento de la proporcion de limites
de grano sensibilizados con el tiempo de recoci-
do a la temperatura de sensibilizacion. Puede
comprobarse, ademas, una excelente correlacion
entre los resultados obtenidos por ataque en cel-
da y por ataque con tampdn mas réplica.

CONDICIONES FUERA DE ESPECIFICACION

Para verificar si las condiciones de ataque con
tampoOn son criticas, se realizaron mediciones de
Sy en algunas muestras atacadas fuera de las con-
diciones Optimas.

Los resultados se sintetizan en la Tabla |. Pue-
de verse que un tiempo 339/0 menor que el es-
pecificado no introduce una variaciéon notable en
las probetas recocidas 80 minutos a 6000 C. Au-
mentos de voltaje parecen ser mas peligrosos,
especialmente para probetas con un menor gra-
do de sensibilizacion.

IV. CONCLUSIONES

Es posible el uso de este ensayo no destruc-
tivo, combinacion del ataque con tamp6n vy la
técnica de réplica, para detectar “in situ”, en
forma rapida, la sensibilizacion a la corro-
sion intergranular de aceros inoxidables auste-
niticos.

Para obtener condiciones equivalentes a las
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del ensayo en celda de la Practica A de la norma

ASTM A-262 las condicioens de ataque con tam-

pon son las siguientes:

— Electrolito - Soluciéon de acido oxalico al
100/0 (lgual al establecido por
la norma).

— Tampon - Material: acero inoxidable.
Dimensiones: las indicadas en la
Fig. 1.

— Tension - 8 Volt. a circuito abierto.

— Tiempo - 1,5 minutos (tiempo neto), con

. toques de 5 segundos separados
por renovacién del reactivo de
2 segundos. '

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

La normalizacion de este ensayo (en vias de
realizacion) es imprescindible para su implan-
tacibn como control de materiales. Su impor-
tancia es obvia, sobre todo en el andlisis indus-
trial de piezas en servicio.
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APENDICE |

El ensayo de &acido oxalico Pract. A de la norma
ASTM "A-262 permite detectar un ataque del Iimite de
grano {formacion de surcos) o un ataque generalizado
(escalones). La presencia de un ataque de tipo escalon es
indicativo de que el material no es susceptible a la corro-
sion intergranular, En el caso de ataque tipo surco debe
realizarse alguno de los otros ensayos de la norma para
evaluar el grano de sensibilizacion. En consecuencia, éste
es un ensayo de aceptacion pero no de rechazo del mate-
rial.

APENDICE 1I

El método de tampén, introducido por Jacquet, con-
siste en reemplazar la celda electrolitica por un menisco
de reactivo ubicado entre la pieza a pulir y un ciatado
consistente en una varilla metalica terminada en una ca-
beza cilindrica semiesférica (Fig. 1) cubierta por un
material absorbente no conductor.

SEAVICIO I.A. 68
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