CAPITULO S

RESULTADOS Y DISCUSION

51 CARACTERIZACION DEL RECUBRIMIENTO DURO Y EL
ACERQO INOXIDABLE.

El material que se estudia en cste trabajo estd compuesto por dos tipos de
aleaciones con caracteristicas y propiedades muy diferentes, por lo que éstas se

describiran por separado.

5.1.1 Analisis metalografico del recubrimiento duro.

Las Figuras 5.1(a y b) muestran la microestructura correspondiente a un hierro
blanco con alto cromo del recubrimiento duro. En ambas figuras se observa una
estructura hipereutéctica que consta de una fase dura, un eutéctico y la matriz austenitica
7. La fase dura son carburos ricos en cromo, originados desde la solidificacién de la
aleacién, generalmente éstos son de geometria hexagonal y se les denomina carburos
primarios. En la caracterizacion de este tipo de aleaciones se ha encontrado que los
carburos primarios son del tipo (Fe, Cr, Mn, etc.)sC; 0 M;C; y su dureza oscila entre
1200 a 1800 HV. El eutéctico es una mezcla de la fase austenitica y y carburos del tipo
M;C; [1-5]. Las Figuras 5.2(a y b) muestran micrografias obtenidas en ¢l microscopio
electronico de barrido (SEM), en la que se pueden ver claramente los carburos primarios
(forma hexagonal), ¢l cutéctico (formas aciculares) y la matriz austenitica ¥ (zona

oscura).
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El recubrimiento duro se aplicé en dos capas dentro del tubo. Las Figuras 5.1ay
5.2a muestran la microestructura de la primer capa, la cual estd adherida al acero
inoxidable. Las Figuras 5.1b y 5.2b corresponden a la microestructura de la segunda
capa. El propésito de realizar la deposicion del recubrimiento de esta manera es para
evitar la dilucion del acero inoxidable en la capa que va a estar sujeta al desgaste
(segunda capa). Aunque también se pretende que haya una buena union entre el acero
inoxidable y el recubrimiento. Cabe mencionar que la composicion quimica de ambas
capas no es la misma, esto no quiere decir que sean aleaciones diferentes ya que
corresponden a un hierro blanco con alto cromo, solo que el porcentaje de cromo y
carbono es mayor en la segunda capa (en la Tabla 4.3 se presentd la composicion
quimica de la segunda capa). La variacion de estos elementos de aleacion trae como
consecuencia cambios en la microestructura de la aleacién. La segunda capa presenta un
mayor porcentaje de carburos primarios comparada con la primera, y en ésta el
porcentaje de eutéctico es mayor que en la segunda tal y como se puede ver claramente

en la Figura 5.2(ay b).

La Tabla 5.1 presenta la microdureza Vickers (V) de los carburos primarios,
matriz mas eutéctico y el porcentaje en drca de ambos parametros microestructurales.
Como se reporta la microdureza en general (carburos primarios y matriz mas eutéctico)
de la segunda capa es mayor que en la primera, asi como también el porcentaje en area
de carburos primarios. Esto es debido a que la segunda capa es la que va a estar sujeta al
desgaste v, por lo tanto, la dureza y el porcentaje de carburos son dos factores de suma

importancia para su buena resistencia.

Tabla 5.1 Microdureza Vickers y porcentaje en area de los parametros microestructurales del

recubrimiento duro.

Dureza Vickers (HV) % de area total
Recubrimiento Carburo Primario Matriz mas Carburo Primario Matriz mas
duro eutéctico eutéctico
Primer Capa 1050 543 12.73 87.27
Segunda capa 1289 568 34.80 652
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b)

Figura 5.1 Imagenes obtenidas en el microscopio optico a) microestructura de la primer capa del

recubrimiento durc, b) microestructura de la segunda capa. En ambas microestructuras se observan
carburos del tipo M;C; de geometria hexagonal, el eutéctico y la matriz austenitica y. El ataque quimico

utilizado fue una solucion de 5 mi HCL, 1 g. acido picrico y 100 ml de alechol etilico.
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Figura 5.2 Imagenes obtenidas en el microscopio electrénico de barrido (SEM); a) microestructura
de la primer capa del recubrimiento duro, b) microestructura de la segunda capa. El ataque quimico

utilizado fue una solucién de 5 ml HCI, 1 g. acido picrico y 100 ml de alcohol etilico.
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3.1.2 Analisis metalografico del acero inoxidable.

De acuerdo a la composicién quimica nominal del acero inoxidable encontrada
en la literatura (Tabla 4.1) [6] y de la composicion obtenida del material estudiado aqui
(Tabla 4.3) se trata de un acero inoxidable AISI del tipo 304L bajo carbono, el cual
presenta una microestructura austenitica. Durante la preparacion metalografica fue
dificil revelar su microestructura debido a que la mayoria de estos aceros se someten a
un tratamiento de disolucién de carburos (tratamiento de recocido por solucion) el cual
se aplica para que la microestructura del acero presente una mejor resistencia a la

corrosion intergranular [6,7].

La Figura 5.3 muestra la microestructura del acero inoxidable en condiciones de
recocido, la microestructura de este acero esta compuesia de una sola fase austenitica,
las manchas oscuras que se observan en la microestructura del acero son impurezas, que
por su forma parecen ser sulfuros [8-10]. También se pueden observar algunos granos de
superficie 4spera lo cual pudiera ser martensita originada por la deformacion a la que se
somete el acero inoxidable cuando es trabajado o bien durante la preparacion

metalografica de la muestra [11].

El proposito de utilizar el acero inoxidable AISI tipo 304L es el de evitar la
precipitaciéon de carburos en el acero inoxidable durante la aplicacién del recubrimiento

duro[6-8].

5.1.3 Analisis metalografico de la union entre el acero inoxidable y el

recubrimiento.

Durante la aplicacion del recubrimiento duro la superficie interior del tubo de
acero inoxidable se funde y, al solidificar, se¢ transforma en una microestructura
diferente a la original. La microestructura de esta zona estd compuesta de austenita (y) y
ferrita delta (8) y ¢s tipica en un acero inoxidable austenitico depositado por medio de

soldadura [8,9,12]. En la Figura 5.4 se muestra la zona de union del recubrimiento duro
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(zona oscura) con ¢l acero inoxidable (zona clara). En este trabajo se le 1lamara zona de

interfase, la cual tiene un espesor de 60 a 120 um con una microdureza que oscila de
2502320 HV.

Ademas de la superficic que es fundida en el acero inoxidable, se origina una
zona afectada térmicamente (ZAT) ocasionada por los severos ciclos térmicos durante el
proceso de deposicion del recubrimiento duro por medio de soldadura. Esto produce
cambios en la microestructura y propiedades de esta zona. Uno de estos cambios es el
crecimiento del grano en la ZAT, comparado con ¢l resto del tubo. Para comprobar este
cambio en la Tabla 5.2 s¢ presenta el diametro promedio del grano obtenido en la zona
afectada térmicamente (en la parte mas cercana a la interfase del compuesto) y en una
zona més alejada de la interfase asi como también el valor de microdureza obtenido en

dichas zonas.

Como se puede ver claramente en la Tabla 5.2 el didmetro promedio del grano es
mayor en la zona afectada térmicamente y se podré apreciar con mayor detalle en una
muestra envejecida. Por otro lado la microdureza Vickers (HV) en ambas zonas no

presenta mucha diferencia.

Tabla 5.2 Tamafio de grano y variacion de la dureza.

Acero inoxidable AISI 304 Diametro promedio Microdureza Vickers (Hv)

del grano en um

Zona afectada térmicamente por la 125 210

deposicion del recubrimiento.

Centro del espesor del tubo 65 204
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Figura 5.3 Acero inoxidahle AISI 304, en esta fotografia se aprecia una microestructura
austenitica, en condicion de recocido. Ataque electroquimico utilizando como electrolito acido oxilico y

100 ml de 1,0, las condiciones fueron 10 V con un tiempo de 15 segundos.

Figura 5.4 Zona de union o interfase del acero inoxidable (area clara) y el recubrimiento duro (area
oscura). Ataque electroquimice utilizando como electrolito 10 g. de acido oxdlico y 100 ml de H,O, las

condiciones fueron 6 V con un tiempo de 10 segundos.
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5.2 TRATAMIENTO DE ENVEJECIDO EN UNA MUESTRA.

En esta investigacion una de las probetas (Muestra 4) fue sometida a un
calentamiento de 750 °C por 168 horas, con el proposito de provocar la precipitacion de
carburos en la microestructura del acero inoxidable, principalmente en los limites de
grano. La Figura 5.5 presenta la gréfica del tratamiento de envejecido de dicha muestra.
El registro de la temperatura se realizo en periodos de tiempos de 4 a 6 horas por dia, los
cuales se representan con las lineas continuas en la grafica, mientras que la linca
punteada fue trazada para sefialar la temperatura y el tiempo total en que se realizé el

tratamiento de envejecido.

TRATAMIENTO DE ENVEJECIMIENTO
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Figura 5.5 Tratamiento de envejecido de la muestra 4, a una temperatura de 750 °C por 168 horas.
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b)

Figura 5.6 Acero inoxidable después de 168 horas a una temperatura de 750 °C. a) microestructura
cercana a la union, b) microestructura tomada a mayor distancia de la unién del compuesto. Ataque
electroquimico utilizando como electrolito 10 g. de 4cide oxalico y 100 ml de HyO, las condiciones fueron

6 V con un tiempo de 10 segundos.
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En las Figuras 5.6 (a y b) se presenta la microestructura del acero inoxidable en
condicién de envejecido, éstas fueron tomadas a la misma magnificacion para comparar
el tamafio de grano. La Figura 5.6a corresponde a la zona cercana a la unién del
recubrimiento y el acero inoxidable, mientras que la Figura 5.6b corresponde a una zona
mas alejada. En ambas figuras se puede apreciar claramente los granos austeniticos
debido a que las fronteras de granos se empobrecieron de cromo y con esto disminuyo su
resistencia al ataque metalografico. Es importante resaltar que a pesar de la diferencia
existente en el tamafio de grano en dichas zonas la microdureza del acero inoxidable se

mantuvo sin variacion significativa.

Figura 5.7 Carburos precipitados cerca de la union del acero inoxidable y el recubrimiento duro
después de 168 horas a una temperatura de 750 °C. Los carburos se observan como una forma de escarcha
fina en los granos austeniticos. Ataque electroguimico utilizando comeo electrolito 10 g. de 4cido oxdlice y

100 ml de H,0, las condiciones fueron 6 V con un tiempo de 10 segundos.

Ya se habia mencionado que durante la deposicion del recubrimiento duro en el
acero noxidable no se pudo observar la presencia de carburos cerca de la interfase,
debido al bajo contenido de carbono, en la muestra envejecida si se presenia la

precipitacion de carburos principalmente cerca de la interfase del compuesto, tal como
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se aprecia en la Figura 5.7. Los carburos de cromo de la forma M23Cs [6-9], precipitados
en el acero inoxidable, se presentan en una forma de escarcha fina en los granos
austeniticos localizados abajo de la interfase. En estas imdgenes no se observan carburos
de cromo precipitados en las fronteras de grano esto como consecuencia del bajo

contenido de carbono en la aleacion.

5.3 CICLOS TERMICOS.

Los ciclos térmicos consistieron de un calentamiento a 700 °C durante 5 minutos
y después un enfriamiento hasta 300 °C. El enfriamiento se aplico de dos formas; tres
probetas se enfriaron al aire (fuera del horno) y una en agua. El enfriamiento en ambas

condiciones fue hasta 300 °C. Las cuatro probetas fueron sometidas a 40 ciclos térmicos.

Los 40 ciclos térmicos aplicados en las Muestras 1 y 2 se dividieron en cuatro
ctapas de 10 ciclos cada una. En las Figuras 5.8 y 5.9 se presenta el tipo de grafica
generada con las lecturas de temperatura de los primeros 10 ciclos térmicos para la
probeta enfriada al aire (muestra 1), y la probeta enfriada en agua (muestra 2)
respectivamente. En ambas figuras se observa el intervalo de temperaturas (linea
punteada) empleado en el ciclado térmico. En la grifica de la Figura 5.9 se observa que
la Muestra 2 se enfrio a una temperatura menor de 300 °C, lo que s¢ debe a que la
extraccion de calor fue demasiado rapida como para detener el enfriamiento a 300 °C. A
pesar de esto el tiempo empleado en el ciclado térmico de la Muestra 2 fue menor que en
la Muestra 1 ya que durante el ciclado térmico el enfriamicnto en cada ciclo no

consumia mucho tiempo.

Las Muestras 3 y 4 se sometieron al ciclado térmico simultaneamente. Ya que el
enfriamiento aplicado fue el mismo. En esta ocasién los 40 ciclos térmicos se dividieron
en dos etapas de 20 ciclos cada una. Con las lecturas obtenidas del termopar colocado en
la parte central de la probeta 3 se realizd la grafica de la Figura 5.10 en donde se
presentan los primeros 20 ciclos térmicos de las probetas. En esta grafica se observa el

intervalo de temperaturas de 700 —300 °C (lineas punteadas) empleado en ¢l ciclado
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térmico. La grafica obtenida en la segunda etapa del ciclado térmico de estas probetas

fue similar a la de la Figura 5.10.
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Figura 5.8 Grifica de los ciclos térmicos de la muestra 1,
la cual fue calentada a 700 °C y enfriada a 300 °C en aire.
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Figura 5.9 Grafica de los ciclos térmicos de la muestra 2,

la cual fue calentada a 700 °C y enfriada a 300 °C en agua.
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Figura 5.10 Grafica del ciclado érmico de las Muestras 3 y 4,

las cuales fueron calentadas a 700 °C y enfriadas a 300 °C en aire.
5.4 ANALISIS VISUAL DE LAS PROBETAS.

En la Figura 5.11 se presenta la Muestra 4 transversal, en la cual se aprecia una
grieta. Esta fotografia se obtuvo en un estereoscopio y las condiciones en las que se
encuentra la probeta son después de haberse sometido a 40 ciclos térmicos. En esta
figura se puede ver con mayor claridad el origen de las grietas las cuales s¢ da en la
superficie del recubrimiento o didmetro interno del tubo y atraviesan las dos capas del
recubrimiento, deteniéndose en el acero inoxidable. En las probetas transversales las
grietas llegan a penetrar un poco al acero inoxidable, mientras que en las probetas
longitudinales se detienen justo en la zona de unién del acero inoxidable y recubrimiento
duro.

Estas grictas son favorecidas por los esfuerzos térmicos que se presentan durante
el enfriamiento del recubrimiento duro después haberse aplicado por soldadura de arco

eléctrico dentro del tubo de transporte neumatico.
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La inspeccion visual de las probetas puso en evidencia que, aparte de las grietas,
se presenta la separacion entre las capas del recubrimiento dure después de aplicar los
ciclos térmicos a las probetas. En la Figura 5.12 se presenta la Muestra 3 en donde
aparece una grieta que s¢ origina entre las dos capas del recubrimiento, en una de sus
orillas. Cabe mencionar que este efecto no es exclusivo de las orillas sino que también se
presenta hacia el centro del recubrimiento, como es el caso de la Muestra 2 que fue
enfriada en agua. Para mostrar este efecto fue necesario observar la microestructura de la
Muestra 2 a mayores magnificaciones. En la Figura A6 del Apéndice, se observa la
fractura que se origina entre las capas del recubrimiento en la parte central, esta imagen
fue obtenida después de que la muestra se sometié a 40 ciclos térmicos. Por otro lado,

las probetas enfriadas al aire no presentan grietas entre las capas del recubrimiento en la

parte central.

Figura 5.11 Muestra 3 después de 40 ciclos. En esta imagen se observa

una grieta en la direccion transversal del tubo, originada por el proceso de soldadura en la aplicacién del

recubrimiento .
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Figura 5.12 Muestra 4 después de 40 ciclos térmicos. En la parte izquierda de la imagen se sefiala con una

flecha la grieta que se genera enire las capas del recubrimiento duro.

Figura 5.13 Muestra 4 después de 40 ciclos térmicos. La flecha indica la linea de oxido generada en la

interfase que hay entre el acero inoxidable y el recubrimiento duro.
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La Interfase o la zona del acero inoxidable que se fundié durante la aplicacion del
recubrimiento presenta una muy baja resistencia a la oxidacién como se puede ver en la
Figura 5.13, después del ciclado térmico y preparacién metalografica esta zona da un
efecto de separacion entre el acero inoxidable y el recubrimiento, debido a que, como la
mayor parte de la interfase se ha oxidado durante el ciclado térmico ésta se rompe y deja

un hueco entre los dos metales.

3.5 ANALISIS METALOGRAFICO DE LAS PROBETAS.

Las Figuras 5.14 a y b presentan una de las grieta de la Muestra 1, la cual fue
sometida a 40 ciclos y enfriada al aire, La microestructura de la Figura 5.14a fue
tomada a 10 ciclos térmicos, mientras que la Figura 5.14b se tomo en la ctapa final del
experimento, 40 ciclos, las dos fotografias se tomaron a la mismas magnificaciones con
el fin de comparar los cambios que se presentan en la microestructura. Es evidente que
en ambas figuras no se observa la penetracion de la grieta hacia €l acero inoxidable. Sin
embargo se pueden apreciar algunos cambios, como es la apertura de las superficies de
grietas que es mayor en la Figura 5.14b debido a la expansion y contraccion durante los

ciclos térmicos.

Las Figuras 5.15 a y b presentan la microestructura de la Muestra 2, a la que se le
aplicod 40 ciclos térmicos y se enfrié en agua. Las condiciones a las que estuvo sujeta
esta probeta fueron las més severas, ya que ¢l tipo de enfriamiento a la que fue sometida
no se presenta durante la operaciéon del equipo de en el transporte neumatico. En el
andlisis metalografico se puede observar que la grieta del recubrimiento penetra al acero
inoxidable después de ser sometida a 10 ciclos (Figura 5.15a) y a 40 ciclos (Figura
5.15b) la gricta no sigue su orientacion vertical sino que cambia su direccion hacia uno
de sus lados. Adicionalmente se aprecia la precipitaciéon de carburos en la zona de la

interfase.

Los esfuerzos térmicos provocados en las muestras durante el calentamiento y

enfriamiento son debidos a la expansion y contraccién respectivamente. La expansidn
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provoca que las superficies de grietas del recubrimiento se junten, evitando la posible
propagacion de la grieta. Al momenio de ser enfriadas se presenta la contraccidn
provocando que las superficies de grieta del recubrimiento se separen y, en ¢l caso de la
probeta enfriada en agua, esta apertura es muy rapida, dando como resultado la
generacion de nuevas superficies de grietas en el acero inoxidable. Por lo cual se puede
decir que de los esfuerzos térmicos (expansion, contraccién) el que mas influye para la

propagacién de las grietas es el de contraccion, ya que actiia como si la probeta estuviera

sujeta a tension.

En la Muestra 1 longitudinal (Figuras 5.14 a y b) el acero inoxidable opone
resistencia a la propagacién de la grietas debido su buena tenacidad a la fractura
caracteristica de un material ductil. Pero esto no quiere decir que las grietas del
recubrimiento nunca vayan a penetrar en el acero inoxidable, En la Figura A4 del
Apéndice se presenta la punta de una grieta localizada en la interfase de la Muestra 1,
después de someterse a 20 ciclos térmicos. Alrededor de la punta de la grieta se
observan lineas de deformacién plastica que pueden ser condiciones aptas para la

propagacién de la grieta si se aplicard un mayor niimero de ciclos térmicos a la muestra.

En la Muestra 2 longitudinal (Figuras 5.15 a y b) se observa que el acero
inoxidable no opone resistencia a la propagacion de las grietas permitiendo que éstas
penetren en €], pero también se observa que después de aplicar los 40 ciclos térmicos la
grieta de mayor tamafio en la Figura 5.15b toma una direccién paralela a la interfase lo
mismo pasa en las Figuras A8 y A9 del apéndice en donde las puntas de las grietas
presentes en el acero inoxidable tienden a propagarse por la zona de la interfase. Esto se
debe a dos cosas; la primera que la tenacidad a la fractura del acero inoxidable impide
que las grietas sigan una propagacién vertical o bien que la puntas de las grietas se
dirigen a lo largo de la interfase debido a que es una zona fragil con baja tenacidad a la
fractura. Por otro lado las microestructuras de las Figuras A8 y A9 también presentan
lineas de deformacidn plastica en las puntas de las grietas. En la Figura A9 la punta de la
grieta se encuentra dentro de un grano de la microestructura lo cual pareciera tener una

propagacion transgranular como consecuencia del rapido enfriamiento.
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b)

Figura 5.14 Muestra 1 enfriada en aire sometida a) 10 ciclos, b) 40 ciclos. Ataque electroquimico
utilizando como electrolito 10 g de dcido oxalico y 100 m! de H>O, las condiciones fueron ¢ V con un

tiempo de 10 segundos.
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! 400 xm b)
Figura 5.15 Muestra 2 enfriada en agua sometida a) 10 ciclos, b) 40 ciclos. Ataque electroquimico

utilizando como electrolito 10 g de dcido oxdalice y 100 ml de H,O, las condiciones fueron 6 V con un

tiempo de 10 segundos.
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Durante ¢l ciclado térmico de las muestras longitudinales 1 y 2 se generaron
grietas en el recubrimiento duro. En las Figuras Al, A2 y A3 (Apéndice) pertenecientes
a la muestra 1 se observa como las grietas se propagaron a través de la matriz y los
carburos. La alta fragilidad de los carburos permite la fécil propagacion de las grietas en
el recubrimiento duro, como es el caso de la Figura A1, en donde a 20 ciclos térmicos la
grieta empicza a fracturar el carburo primario como consecuencia de la deformacién
existente en la punta de la grieta, después de 40 ciclos la grieta ha fragmentado al
carburo primario, aumentando asi las superficies de grietas, ésto se puede ver claramente
en la Figura A2. Mientras que en la Figura A3 se observa como la grieta se origina en
los carburos primarios y tiene una rapida propagacion debido a la alta fragilidad del

recubrimientio duro.

En la Muestra 2 se originaron una mayor cantidad de grietas dentro del
recubrimiento duro algunas de estas llegaron a propagarse a la interfase del compuesto y
otras mdas adentro de esta zona. La Figuras A5 muestra una grieta proveniente del
recubrimiento durc que después de 40 ciclos térmicos ha penetrado en el acero
inoxidable y al parecer con una propagacion intergranular o a través de las fronteras de
grano. La Figura A7 pertenece a la microestructura de la Muestra 2 en donde se observa
un poro en el recubrimiento originado por el proceso de deposicién por medio de
soldadura, después de los 40 ciclos térmicos en este poro se generan grietas que llegan a

penetrar en el acero inoxidable,

Las Figuras 5.16 a y b que corresponden a la microestructura de la Muestra 3 la
cual fue obtenida de la seccién transversal. La Figura 5.16a corresponde a las
condiciones iniciales de la probeta, la grieta que aparece en la microestructura de esta
muestra no llega a penetrar al acero inoxidable, sin embargo otras grietas de esta probeta
si lo hacen, como ya se menciond se debe a los altos esfuerzos térmicos que se presentan
¢n ¢l tubo durante y después del proceso de deposicién del recubrimiento por medio de
soldadura. La Figura 5.16b es la misma muestra después de 40 ciclos térmicos y enfriada
en aire. Como se ve en la microestructura la grieta sufre cambios ya que al principio

tenia una direccidn vertical y después del ciclado térmico cambia su direccion. Esto pasa
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porque la alta tenacidad del metal base no permite que la grieta penetre ¢n el, haciendo

que la punta se desplace hacia una zona menos ductil.

En la Figura Al1 del apéndice se presenta una fotografia tomada a la Muestra 3
después de haberse sometido a 40 ciclos térmicos. En esta probeta se observa la punta de
una grieta con forma aguzada que se detiene en un grano austenitico en lo que pareciera
SCT que tiene un avance transgranular. Cabe mencionar que la grieta no penetra en el
acero inoxidable durante el ciclado térmico, sino que se origina desde ¢l proceso de

soldadura.

Las Figuras 5.17 a y b corresponden a la Muestra 4 la cual fue sometida al
tratamiento de envejecido. En la Figura 5.17a, correspondiente a las condiciones
iniciales de la probeta, se observa una grieta proveniente del recubrimiento, ésta se
detiene después de penetrar en el acero inoxidable. Con la ayuda de] ataque quimico se
puede ver la zona deformada en la punta de la grieta, esta misma zona se presenta en la
mayoria de las grictas que se encuentran dentro del acero inoxidable y, en algunas de
ellas, s¢ logran distinguir lineas de deformacién plastica. La Figura 5.17b corresponde a
la misma muestra después de haber sido envejecida y sometida a 40 ciclos térmicos. A
stmple vista en estas im4genes no se observa la posible propagacién de la grieta en el
acero inoxidable, sin embargo, se presentan algunos cambios en la punta de la grieta,
que pasa de tener una forma redonda (Figura 5.17a) a una mds aguzada. Otro cambio
que se observa en las muestras es la mayor separacion entre las superficies de grietas del

recubrimiento y la oxidacién presente en la superficies de grieta,

En la Figura A10 (Apéndice) s¢ presenta una secuencia de fotografias tomadas a
una de las grietas de la Muestra 4 en condiciones iniciales, aqui se observa como la
grieta atraviesa ¢l recubrimiento y se divide en dos para luego detenerse dentro del acero
inoxidable. En las puntas de la grietas se observa una zona oscura la cual se presento
después del ataque metalogréfico ésta se debe a la deformacion existente en las punta de

la grieta.
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Figura 5.16 Mucstra 3 enfriada en aire a) sin
ciclado térmico, b} 40 ciclos. Ataque
electroquimico utilizando como electrofito 10 g
de 4cido oxdlico y 100 ml de H;O, las
condiciones fueron 6 V con un tempo de 10

segundos.
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Figura 5.17 Muestra 4 envejecida por una semana,
enfriada en aire a) sin ciclado térmico, b) 40 ciclos.
Ataque electroquimico utilizando como electrolito
10 g de acido oxalico y 100 ml de HO, las
condiciones fueron 6 V con un tiempo de 10

segundos.
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Durante el andlisis metalografico de las Muestra 3 y 4 no se observd la
propagacion de las grietas en el acero inoxidable manteniéndose estables, debido a su
buena tenacidad a la fractura. Sin embargo, los cambios generados en el compuesto
metdlico crean circunstancias idéneas para la posible propagacion de estas grietas si se

aplicara un mayor ntimero de ciclos térmicos a las probetas.

Un aspecto muy importantc en la observaciéon metalografica de las cuatro
probetas fue la presencia de oxidacién en las superficies de fracturas de las grietas, la
cual era de esperarse por los intervalos de temperaturas en que se realizaron los ensayos.
En ¢l proceso industrial la oxidacién no es un problema muy grande ya que la tuberia

esté sellada herméticamente y por ella circula un gas reductor.
5.6 ENSAYO DE MICRODUREZA.

El ensayo de microdureza se realizé en el acero inoxidable a una profundidad de
poco mas de 2.5 mm a partir de la unién con el recubrimiento duro. Se eligié esta
profundidad para comprobar los resultados de la seccién 5.1.3, en donde se mencioné la
poca diferencia entre las partes cercana y alejada a la interfase del tubo. La Figura 5.18
presenta los perfiles de microdureza de las muestras longitudinal y transversal en
condiciones previas al ciclado térmico. En esta grifica no se observa variaciones
significativas en la microdureza y se puede decir que en ambas direcciones del tubo la
microdureza estd dentro de un intervalo de 195 a 240 HV. En la unién del acero
inoxidable con el recubrimiento hay una parte del acero inoxidable que se funde
provocando una transformacién de fases cuando solidifica (Seccién 5.1.3). En esta area
la microdureza ¢s mayor que el resto del acero inoxidable y, en condiciones iniciales,

varia de 250 a 320 HV en ambas direcciones del tubo.

También se realizoé una estimacion estadistica que permitié determinar la poca
variacion en la microdureza del acerc inoxidable tanto en la direccion transversal y

longitudinal. En la Figura 5.19 se presenta una grafica en la que aparece la distribucién
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de durezas de las muestras transversal y longitudinal sin tratamiento. Para la realizacién
de esta grafica se tomd en cuenta la profundidad a partir de 0.5 mm y se supusé una
distribucién normal de los valores de microdureza. En la Tabla 5.3 se presenta el analisis
de varianza de la distribucién de microdurezas. En donde se considera una ¢ estadistica
tebrica, de tog2s5, = = 1.96. La ¢ experimental, que se obtuvo en el an4lisis estadistico, fue
de to025, 106 = 0.55 y al compararla con la tedrica demuestra que hay una alta

probabilidad de que los promedios de microdureza en las dos orientaciones sean iguales.
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Figura 5.18 Perfiles de microdureza en la muestras longitudinal y transversal sin ciclado

térmico.
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Figura 5.19 Distribucién normal del ensayo de microdureza en las muestras longitudinal y

transversal, sin ciclado térmico.
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Tabla 5.3 Anélisis de varianza de la grifica 5.19
Transversal sin tratamiento Longitudinal sin tratamiento
Promedio (Pr) 216.2 2150
Desviacion estandar (ds) 12.1 10.7
Nd 53 56
o’/ 2.26 2.04
togas, = = 1.96 (tedrico) to.gzs, 106 = 0.55(experimental)

La Figura 5.20 Presenta los perfiles de microdureza en las muestras
longitudinales, sin ciclado térmico, 40 ciclos térmicos de enfriamiento en aire (muestra
1) v enfriamiento en agua de (muestra 2). En esta grifica se observa que después de
someter las muestras al ciclado térmico su microdureza varia dependiendo el tipo de
enfriamiento. En la Muestra 1, que. es enfriada en aire, su microdureza baja a un
intervalo de 180 a 220 HV, debido a un efecto de ablandamiento en la estructura del
material. Por el otro lado, en la Muestra 2 que se enfrié en agua, la microdureza casi no
varfa con respecto a las condiciones iniciales estando en un intervalo de 200 a 245 HV.
Cabe mencionar que también la zona de acero inoxidable que se funde sufre cambios
importantes en su microdureza, de tener un intervalo de 250 a 320 IV en condiciones
iniciales pasa a uno de 360 a 430 cuando es sometida a 40 ciclos térmicos con
enfriamiento en agua. Esto se debe probablemente a la transformacion de la fase ferrita &

(Seccidn 5.1.3) a martensita £ como consecuencia del rapido enfriamiento.

En la estimacién estadistica de las condiciones de las Muestras 1 y 2 se
determinaron tres ¢ experimentales con diferentes grados de liberiad, posteriormente
fueron comparadas con la 7 estadistica teorica de topas, = = 1.96. En la Figura 5.21 se
presenta una grafica en la que aparece las muestras longitudinales sin tratamiento y 40
ciclos con enfriamiento en agua y en aire. Para la realizacidn de esta gréfica se tomé en
cuenta la profundidad a partir de 0.5 mm y se supuso una distribucién normal de las
microdurezas. En la Tabla 5.4 se presenta el analisis de varianza de la distribucion de
microdurezas. Para comprobar que se presenta un ablandamiento en la Muestra 1

sometida a 40 ciclos y enfriada en aire, se calculé la ¢ experimental comparando su
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promedio de microdureza con ¢l de las condiciones iniciales, ésta fue de fo.02599 = 9.23 y
al confrontarla con la ¢ tedrica de to025. = = 1.96 da una diferencia muy alta desechando
cualquier probabilidad de que los promedios en ambas condiciones sean iguales y
afirmando con esto que la muestra enfriada en aire si presenta un ablandamiento con
respecto a las condiciones iniciales. Finalmente se compard los promedios entre la
Mugestra 2 (después de 40 ciclos térmicos y enfriada en agua) con respecto a las
condiciones iniciales aqui se encontr0 una t experimental de fpse7 = 1.99 que
comparada con la tedrica (1.96) se podria decir que existe la probabilidad de que los
promedios de microdureza sean iguales. Sin embargo se debe de considerar la
posibilidad de que se presenten en esta probeta mecanismos concurrentes de
ablandamiento (durante la permanencia a alta temperatura) y endurecimiento (como

resultado de los esfuerzos producidos durante el enfriamiento).
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Figura 520  Perfiles de microdureza en las muestras longitudinal: sin tratamiento, 40 ciclos enfriada

en aire y 40 ciclos enfriada en agua.
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Figura 5.21 Distribucién normal del ensayo de microdureza en las muestras longitudinales sin
tratamiento, después de 40 ciclos térmicos con enfriamiento en agua y en aire.
Tabla 5.4 Andlisis de variancia de la grafica 5.21
40 ciclos enfriamiento en | 40 ciclos enfriamiento en Sin tratamiento
agua agua
Promedio (Pr) 219.2 1972 215.0
Desviacion estandar (ds) 10.2 8.7 10.7
- Nd 43 45 56
c*/n 242 1.68 2.04
| tgoms. = — 1.96 (teorico) | Agua-S/T fyauser = 1.99 | Aire-S/T 2503599 ~ 9.23

En la Figura 5.22 se presenta la grafica de microdureza obtenida de las probetas
transversales 3 y 4 después de haber sido sometidas a 40 ciclos térmicos con
enfriamiento en aire. La diferencia entre estas muestras es que la 4 fue sometida a un
tratamiento de envejecido que consistid en mantener la muestra a una temperatura de
750 °C por una semana antes de aplicarle los 40 ciclos térmicos, La muestra sin
tratamiento esta libre del ciclado térmico. La microdureza en las muestras 3 y 4 después
del ciclado térmico no presentan mucha variacién con respecto a las condiciones
iniciales, pudiendo considerar un intervalo comin de 175 a 220 HV para las dos. Por el
otro lado la microdureza en la zona de acero inoxidable fundido, se ve afectada,

principalmenie en la muestra envejecida ya que durante el envejecido se presentd la
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precipitacion de carburos, aumentandola a un intervalo de 320 a 350 HV. Mientras que
en la muestra 3 que no fue envejecida se mantuvo sin mucha variacion a la de las

condiciones iniciales.

La estimacion estadistica en este caso se realizd para comparar los promedios de
microdureza en las muestra 3 transversal (sin tratamiento de envejecido) y 4
(envejecida) después de haber sido sometidas a 40 ciclos térmicos y enfriadas al aire. Se
calculo la t experimental #5510 = 1.68 vy se compard con la t tedrica (1.96)
encontrandose una probabilidad muy alta de que los dos promedios sean iguales, lo cual
quicre decir que el acero inoxidable de las Muestras 3 y 4 sufre un ablandamiento
después de variar sus condiciones iniciales. En la Figura 5.21 se presenta una grafica en
la que aparece las Muestras transversales 3 y 4 después de 40 ciclos con enfriamiento en
aire. Para la realizacion de esta grafica solo se tomé en cuenta la profundidad a partir de
0.5 mm y se supuso una distribucién normal de las microdurezas. En la Tabla 5.5 se

presenta el andlisis de variancia de la distribucion de microdurezas
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Figura 522  Perfiles de microdureza en la muestras transversales: sin tratamiento, transversal 40

ciclos enfriada en aire y envejecida mas 40 ciclos enfriada en aire.
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Figura 5.23 Distribucién normal del ensayo de microdureza en las muestras longitudinales sin
tratamiento, después de 40 ciclos térmicos con enfriamiento en agua y en aire.
Tabla 5.5 Andlisis de variancia de la grafica 5.23

Transversal sin tratamiento de

envejecimiento,

Transversal envejecida a 750 °C

por 168 horas.

Promedio (Pr) 1951 191.1
Desviacidn estandar (ds) 10.5 5.3
Nd 38 31
s’/n 2.90 2.79

t{) 0y == 1.96 (te(’)rico)

tyazs 106 — 1.68 (experimental)
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CAPITULO 6

CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES

CONCLUSIONES

En las muestras obtenidas de la seccion transversal del tubo se observd que las
grietas del recubrimiento penetran en el acero inoxidable. Mientras que en las
muestras longitudinales no se observd esta penetracion, lo que se asocia al

proceso de soldadura.

. No se observa formacion de nuevas superficies de grietas en el acero inoxidable

durante el ciclado térmico de las probetas enfriadas en aire, lo que indica que la
propagacion de grietas se mantuvo estable. El acero inoxidable austenitico del
tipo AISI 304 utilizado como material base para la aplicacion del recubrimiento

duro es lo suficientemente tenaz para evitar la propagacion de grietas,

. No se observd la propagacion de grietas de forma intergranular en la probeta

envejecida, ni se observa la precipitacion de carburos después del tratamiento de

envejecido y del ciclado térmico, en los limites de grano.



97

4. FEl enfriamiento en agua promovio la propagacion de las grietas dentro del acero
inoxidable. Algunas de las grietas siguieron una direccidn paralela a la interfase
entre el recubrimiento y el acero inoxidable. Esto se debe a que es una zona de
transicién fragil a dictil permitiendo a las grietas un camine facil para

propagarse.

5. La microdureza en el acero inoxidable no presenta cambios a una profundidad de
2.5 mm en las condictones iniciales. Después sufre una disminucién cuando es
enfriada en aire durante el ciclado térmmico. En cambio, en el caso de

enfriamiento en agua existe un ligero incremento en la microdureza.
6.2 RECOMENDACIONES

1 El método empleado en ¢sta invesﬁgacién para promover la propagacion de las
grietas puede utilizarse para establecer un estandar que determine la calidad de

los materiales empleados en condiciones de trabajo erosivo a altas temperaturas.

2. Es necesario realizar un ensayo de propagacién acelerada de grietas para
comprobar hasta que limite pueden afectar las grietas presentes en el

recubrimiento duro.

3. La interfase que hay entre el recubrimiento duro y ¢l acero inoxidable presentéd
cambios microestructurales y oxidacion que pueden ser punto de partida para una

investigacion posterior.



