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Resumen

Se realizo la evaluacion del agrietamiento intergranular del acero inoxidable
AISI 316L sometido a acido oxalico segun norma ASTM A262-02a. Este ensayo
forma parte de un compendio de pruebas utilizadas para la aceptacién y no para el
rechazo del material. El acero inoxidable AISI 316L se utiliza en diversos procesos
industriales y aplicaciones en medicina. Se realizo un ensayo espectrometrico
Optico para determinar la composicion quimica del material, se realizo ensayo de
dureza Rockwell B, microdureza Vickers HV, microscopia Optica y microscopia
electronica de barrido, para establecer valores de referencia. Posteriormente se
realizo la preparacion de la superficie de las muestras y la sensibilizacion de las
mismas, parametro establecido segin norma ASTM A 262-02a. Luego se realiza
la exposicion de cinco grupos de muestras, de seis muestras cada uno durante los
siguientes periodos de tiempo 48 horas, 96 horas, 144 horas, 192 horas y 240
horas de exposicidn, en contacto con acido oxalico en una concentracion de 10%.
Se realiza la limpieza y pesaje de las muestras para determinar la perdida de peso
de las mismas y finalmente establecer comparacién entre los valores iniciales
versus los finales de cada condicion de acuerdo a las caracteristicas establecidas
en los objetivos de este trabajo de grado, dureza, microdureza, microscopia y
establecer analisis sobre la presencia de fendmenos corrosivos en las muestras
como picaduras y agrietamientos. Se observo un incremento de cristales de
oxalato a medida que los periodos de exposicién aumentan, la pérdida de peso en
la condicion critica fue de 1,2199%, la velocidad de corrosion es de 0,06159 mm.
por afo, La microestructura del material sufri6 cambios debido a las condiciones
de exposicion originando picaduras, poros, precipitaciones de carburos y deterioro
del material, el material tuvo un ablandamiento después de la sensibilizacion y un

envejecimiento y aumento de la resistencia para los periodos estudiados.
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Capitulo 1.

1.1 Planteamiento del problema

Para que el acero sea inoxidable, es necesario que concurran las
circunstancias de composicion, estado del material y medio de ataque
conveniente, para que se forme esa capa de oxido protector. En realidad, ninguno
de los aceros es completamente inmune a toda clase de ataques corrosivos. Unos
resisten ciertos acidos y otros a determinadas soluciones, otros resisten altas
temperaturas, etc. Por eso es conveniente, en cada caso, estudiar cual acero

inoxidable es el mas adecuado.

La eleccion de un acero inoxidable se basa en una serie de criterios
relacionados directamente con su excelente resistencia a la corrosion. Esta
propiedad que consiste en la pérdida del material con el paso del tiempo, otorga al
acero inoxidable una duracion excepcional entre la mayoria de medios y sus

aplicaciones.

El acero inoxidable es resistente a la corrosion, dado que el cromo posee
gran afinidad por el oxigeno y reacciona con €l formando una capa pasivadora,
evitando asi la corrosion del hierro. Sin embargo, esta capa puede ser afectada
por algunos acidos, dando lugar a que el hierro sea atacado y oxidado por

mecanismos intergranulares o picaduras generalizadas.

El acero inoxidable es considerado como el material mas adecuado para las
aplicaciones alimentarias y médicas. En efecto, no altera las propiedades que se
pueden percibir por los sentidos directamente de los alimentos y es facil de limpiar,
desinfectar y esterilizar.

La corrosion es uno de los fendmenos que contribuye al deterioro de los
materiales, por medio de una reaccién quimica. Pueden también incluirse bajo
corrosion el deterioro de ceramicos, plasticos, goma y otros materiales no
metélicos. Esto implica muchos tipos de problemas, de los cuales la mayoria son
bastante importantes dentro y fuera de una industria. Se puede hablar desde

fracturas, hasta fugas en tanques, disminucién de la resistencia mecénica de las
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piezas y muchas otras maneras de efectos por los ataques. El ataque de corrosion
reduce espesores, asi que hay que dar mayor margen para eso en el disefio. En
general el espesor de tuberias y tanques es el doble del requerido por acciones

mecénicas para la vida util de la estructura.

Desde el punto de vista de la ingenieria, la corrosion puede producir fallas
inesperadas, lo cual puede ocasionar desperfectos en un equipo u otros
componentes de una planta. A veces un cambio en las condiciones de produccién

cambia las condiciones del ambiente, que puede agredir al material.

Los costos debidos a fallas por corrosion pudiesen sobrepasar los dafios
combinados debidos a desastres naturales. Se estima que en un pais
industrializado el 5% de su ingreso se gasta en la prevencién de corrosion,
mantenimiento o reemplazo de partes o componentes. Aunque la corrosién es
inevitable, se puede reducir costos asociados mediante prevencion,

mantenimiento, seleccion de materiales adecuados.

AUn asi, si no son prevenidas las distintas clases de ataques por corrosion y
medios que influyen en la aparicion de este fendmeno, la seguridad de las

personas es algo que se ve permanentemente afectado.

El consumo de acero inoxidable ha crecido rapidamente en los ultimos
afos. Debido a nuevas exigencias del mercado, normativas higiénicas para la
industria alimentaria y aplicaciones en atmosferas oxidantes que requieren un uso

cada vez mayor de materiales inoxidables.

El empleo de acero inoxidable estara bajo la dependencia de las
caracteristicas oxidantes del ambiente. Si imperan condiciones fuertemente
oxidantes, los aceros inoxidables resultan superiores a los metales y aleaciones
mas nobles. Sin embargo, en la misma familia de los aceros inoxidables la
resistencia a la corrosion varia considerablemente de un tipo al otro. Los aceros
inoxidables son los mas difundidos al mercado, se caracterizan por tener una gran
resistencia a los agentes atmosféricos, mayor resistencia a la accién corrosiva de
los &cidos, ademdas en general, a elevadas temperaturas, buena resistencia

mecanicas y muy buena resistencia a la oxidacion. Se emplean para elementos
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decorativos equipos Yy instalaciones del tipo sanitarias, elementos de hornos y
calderas, y en general instalaciones industriales. En el grupo al cromo niquel, los
tipos 301 y 302 son menos resistentes a la corrosion que los tipos 310 y 316, 316
L.

Este ultimo grupo es el mas indicado para las aplicaciones donde se
requiere una gran resistencia a la corrosion, buena presencia y facilidad de

limpieza.

El acero inoxidable no asegura la resistencia a la corrosion en todos los
medios, sobretodo con soluciones reductoras como el acido clorhidrico o el acido

oxalico, en concentraciones elevadas y diferentes temperaturas.

Puesto a que el acido oxalico provoca un ataque generalizado en el acero
inoxidable, induciendo el efecto corrosivo en una zona amplia del material
atacado, este efecto ocurre tanto en la zona de contacto como en las que no hay
contacto. Ahora bien, en las zonas donde exista contacto el ataque es mas severo
como resultado de la formacion de los procesos de desgaste, cavidades y surcos,
debido de una adhesion profunda. A demas impiden la formacion de capas
estables de oxido, provocan una gran fragilizacién en los aceros contribuyendo de
este modo a un incremento en las razones de desgaste. En el caso de los aceros
inoxidables el proceso continuo de desgaste deja al sustrato metalico expuesto al
medio agresivo provocandole de esta forma un dafio de mayor consideracion. En
tal sentido que durante el proceso de desgaste de aceros inoxidables la superficie
resultante de la penetracion ocasionara en general, grietas por picaduras que
traerian grandes gastos de materias primas, materiales, energia, baja

productividad y contaminacion del medio ambiente.

Debido a las cualidades del acero AISI 316 L expuestas, es de suma
importancia evaluar los cambios en las propiedades como la dureza y microdureza
de dicho material, expuesto a medios corrosivos en este caso al acido oxalico.
Esto se debe a que el acero inoxidable en presencia de este acido puede

presentar cambios y deterioros en un sistema.
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Para ello se realizaran distintos ensayos en el acero AISI 316 L en la
presencia de acido oxalico, por las razones antes mencionadas, en un porcentaje
de concentracidon seguin norma ASTM A 262-02a y en diferentes periodos de
tiempos, para asi tener tabulado la sintomatologia de falla del acero en estudio y
anticipar a las posibles soluciones de lo que el fenomeno de la corrosion puede

causar en el acero AlS| 316 L.
1.2  Justificaciéon

En el mecanismo de seleccién de materiales metélicos de una planta para
la implementacion de un proceso, linea de produccion, estructura, dispositivo, etc.,
cuando se encuentre sometido a un medio corrosivo, como acido oxalico es
necesario tener valores del comportamiento del acero inoxidable AISI 316 L, para
asi poder tomar una decisién acorde con las necesidades y con las condiciones
con las que se desean trabajar y atacar el fenémeno de la corrosion que siempre
estara presente en los materiales, especificamente para el estudio en el acero
inoxidable AISI 316 L.

La prediccion de las formas fallas del acero inoxidable, especificamente el
AISI 316 L sometidos a corrosion, es una evaluacion importante, para adelantarse
a las consecuencias y variaciones que puedan representar los parametros de
seguridad, mantenimiento preventivo, reduccion de costos, produccién, entre
otros. Para ello se hace necesario el auge de una serie de ensayos, en los que
encontramos, el de someter al acero AISI 316 L en medios corrosivos como lo es
el acido oxalico, para posteriormente evaluar posibles cambios en su dureza y

microdureza.

Este proyecto de evaluacion aportara informacién que conducira en el
avance de las investigaciones siguientes, servirdn de soporte tanto para el acero
inoxidable en estudio como para el de otros materiales que son sometidos en

medios corrosivos.

Por otro lado, la evaluacion de dureza y microdureza del acero inoxidable
AISI 316 L sometido a medios corrosivos, en acido oxalico. Especificamente para

un porcentaje de concentracion y para intervalos de tiempo seleccionados,
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aportara valores significativos e importantes a esta investigacion. A partir de estos
valores se podra tener un conocimiento mas amplio del comportamiento del acero
inoxidable AISI 316 L.

1.3 Objetivos
1.3.1 Objetivo general

Evaluar el agrietamiento intergranular del acero inoxidable AISI 316 L
expuesto a acido oxalico de acuerdo a la norma ASTM A 262-02a, para detectar la
susceptibilidad del ataque intergranular en aceros inoxidables austeniticos.

1.3.2 Objetivos especificos

+ Caracterizar el acero inoxidable AISI 316 L (microscopia Optica,

dureza, microdureza y verificacidbn de composicion quimica.).

+ Someter muestras de acero inoxidable AISI 316 L a la presencia de
acido oxalico para diferentes periodos de tiempo y a un porcentaje de

concentracion segun norma ASTM A 262-02a.

+ Evaluar la perdida de peso de las muestras de acero AISI 316 L

ensayadas.

+ Evaluar el efecto de corrosién por picadura en muestras de acero AlSI
316 L ensayadas.

+ Evaluar dureza, microestructura y microdureza de las muestras de

acero AISI 316 L ensayadas.
1.4 Limitaciones

+ Construccion del dispositivo, para sumergir las piezas de acero AlSI

316 L en contacto con acido oxalico.

4+ Disponibilidad de la campana ubicada en el laboratorio de materiales y
procesos de fabricacion para realizar los ensayos.

+ Disponibilidad del acido oxalico, debido a los efectos que pueda

ocasionar en su manipulacion.
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+ Se evaluaran la microdureza y microestructura del acero AISI 316 L
mediante las normas ASTM. Las muestras seran sometidas a un
porcentaje de concentracion segun norma ASTM A 262-02a de acido
oxalico en diferentes periodos de tiempo, siguiendo el procedimiento de
la norma. De esta manera obtener la informacion precisa de los
cambios que ocurren en el material, sin tomar en consideracion otros

cambios que se puedan presentar en el material.

1.5 Alcance

Se evaluaran en el acero inoxidable AISI 316 L, la pérdida de peso, dureza,
corrosion por picadura y los cambios en la microestructura. Las muestras seran
sometidas en acido oxalico segun la norma ASTM. Se utilizara éste acido debido a
que el acero inoxidable AISI 316 L no asegura la resistencia a la corrosion en

dicho medio, en concentraciones elevadas y/o elevada temperatura.
1.6 Delimitaciones

El ensayo se realizara de acuerdo a las normas ASTM A 262-02a,

tomando en cuenta los siguientes parametros:

+ La concentracion a utilizar en los ensayos se obtendra de acuerdo a la
norma ASTM A 262-02a, mediante la siguiente solucién; que sera
preparada afiadiendo (100g) de reactivo de cristales de &acido oxalico
(H2C204°2H,0) a (900 ml) de agua destilada y revolviendo hasta que

todos los cristales sean disueltos.

+ Los periodos de tiempo de exposicion de las muestras debe cumplir
un rango que varian entre 4 horas y 240 horas de acuerdo a la norma.
En este caso se someteran las muestras en periodos de 48 horas para
un intervalo total de 240 horas, en contacto con el acido oxalico. Es
decir se contaran con cinco (5) periodos de tiempo en el siguiente orden
48, 96, 144, 192, y 240 horas, respectivamente, donde en cada final de
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periodo tendra lugar para el analisis de las muestras en contacto con el

acido oxalico.

+ Las dimensiones de las muestras seran de 2.5 cm. de largo y de 2.5
cm. de ancho y de 2 mm. de espesor. (ASTM A262-02a).

+ Se realizara el ensayo para 25 muestras. Donde se evaluaran 5

muestras por cada periodo de tiempo.
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Capitulo 2.

2 Marco teodrico

2.1 Historiade los aceros inoxidables

Los primeros trabajos realizados para la fabricacién de los hierros y aceros
inoxidables datan del siglo XIX. Ya que para aquellos momentos se conocia que el
hierro aleado con ciertos metales, como el cobre y el niquel resistia mejor a la
oxidacion que el hierro ordinario. En 1865 ya se hacian, aunque en cantidades
muy limitadas, aceros con 25y 35% de niquel que resistian muy bien la accion de
la humedad del aire y, en general, del ambiente; pero se trataba de fabricaciones
en muy pequefa escala que nunca se continuaron. En esa época no se llego a
estudiar ni a conocer bien esta clase de aceros. En 1872 Woods y Clark fabricaron
aceros con 5% de cromo que tenian también mayor resistencia a la corrosion que

los hierros ordinarios de esa época.

Posteriormente en 1892 Hadfield, en Sheffield, estudié las propiedades de
ciertos aceros aleados con cromo y dio a conocer en sus escritos que el cromo
mejoraba sensiblemente la resistencia a la corrosion. En 1904-1910, Leon Guillet y
Albert M. Portevin realizaron en Francia numerosos estudios sobre aceros aleados
con cromo Yy niquel, determinando microestructuras y tratamientos de muchos de
ellos. Llegaron a fabricar aceros muy similares a los tipicos aceros inoxidables que
se usan en la actualidad, pero hasta entonces nunca le dieron especial atencion a

la inoxidabilidad.

El desarrollo original de lo que son actualmente los aceros inoxidables
acontecié en los inicios de la primera guerra mundial. En forma independiente y
casi simultanea, en Inglaterra y en Alemania se descubrieron los aceros
inoxidables tal como los conocemos ahora. El metallrgico inglés Harry Brearly
investigando cdmo mejorar una aleacion para proteger los cilindros de los
cafiones, encontrdé que agregando cromo a los aceros de bajo carbono, obtenia
aceros resistentes a las manchas o resistentes a la oxidacion. Los doctores

Strauss y Maurer, de Alemania, patentaron en 1912 dos grupos de aceros
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inoxidables al cromo-niquel de bajo contenido de carbono; uno de éstos, con la

denominacion 18-8, ha sido utilizado desde entonces en numerosas aplicaciones.

Las propiedades y composiciones de los aceros inoxidables se mantuvieron en
secreto por los paises beligerantes mientras durd la primera guerra mundial.
Posteriormente, a partir de las pocas aleaciones experimentadas en 1920 y de un
limitado numero de grados comercialmente disponibles en 1930, la familia de los
aceros inoxidables ha crecido en forma impresionante. En la actualidad se cuenta
con un gran numero de tipos y grados de acero inoxidable en diversas
presentaciones, y con una gran variedad de acabados, dimensiones, tratamientos,

etc.
2.2 Acero inoxidable

El acero inoxidable se define como una aleacién de acero con un minimo de
10% de cromo contenido en masa. El acero inoxidable es resistente a la corrosion,
dado que el Cromo posee gran afinidad por el oxigeno y reacciona con él
formando una capa pasivadora, evitando asi la corrosion del hierro. Sin embargo,
esta capa puede ser afectada por algunos acidos, dando lugar a que el hierro sea
atacado y oxidado por mecanismos intergranulares o picaduras generalizadas.
Algunos tipos de acero inoxidable contienen ademas otros elementos aleantes; los

principales son el niquel y el molibdeno.

Como todos los tipos de aceros, el acero inoxidable no es un material simple
sino una aleacion. Lo que tienen en comun todos los aceros es que el principal
componente (elemento que forma la aleacion) es el hierro, al que se aflade una
pequefia cantidad de carbono. El acero inoxidable fue inventado a principios del
siglo XX cuando se descubrié que una pequefia cantidad de cromo (habitualmente
un minimo de 10%) afiadido al acero comun, le daba un aspecto brillante y lo
hacia altamente resistente a la suciedad y a la oxidacion. Esta resistencia a la
oxidacion, denominada resistencia a la corrosion, es lo que hace al acero

inoxidable diferente de otros tipos de acero.

El acero inoxidable es un material sélido y no un revestimiento especial

aplicado al acero comun para darle caracteristicas inoxidables. Aceros comunes, e
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incluso otros metales, son a menudo cubiertos o bafiados con metales blancos
como el cromo, niquel o zinc para proteger sus superficies o darles otras
caracteristicas superficiales. Mientras que estos bafios tienen sus propias ventajas
y son muy utilizados, el peligro radica en que la capa puede ser dafada o
deteriorarse de algun modo, lo que anularia su efecto protector. La apariencia del
acero inoxidable puede, sin embargo, variar y dependera en la manera que esté

fabricado y en su acabado superficial.

Su resistencia a la corrosién es lo que da al acero inoxidable su nombre. Sin
embargo, justo después de su descubrimiento se aprecié que el material tenia
otras muchas valiosas propiedades que lo hacen idéneo para una amplia gama de
usos diversos. Las posibles aplicaciones del acero inoxidable son casi ilimitadas,
hecho que puede comprobarse con tan solo unos ejemplos:

+ En el hogar: cuberteria y menaje, fregaderos, sartenes y baterias de cocina,

hornos y barbacoas, equipamiento de jardin y mobiliario.

+ En la ciudad: paradas de autobus, cabinas telefénicas y resto de mobiliario
urbano, fachadas de edificios, ascensores y escaleras, vagones de metro e

infraestructuras de las estaciones.

+ En la industria: equipamiento para la fabricacion de productos alimentarios
y farmacéuticos, plantas para el tratamiento de aguas potables y residuales,
plantas quimicas y petroquimicas, componentes para la automocion y

aeronautica, depésitos de combustible y productos quimicos.
2.3 Tipos de acero inoxidable

Los aceros inoxidables que contienen solamente cromo se llaman ferriticos,
ya que tienen una estructura metalografica formada basicamente por ferrita. Son
magnéticos y se distinguen porque son atraidos por un iman. Con porcentajes de
carbono inferiores al 0,1 % C (carbono), estos aceros no son endurecibles por
tratamiento térmico. En cambio, los aceros entre 0,1% y 1% en C (carbono) si son
templables y se llaman aceros inoxidables martensiticos, por tener martensita en

su estructura metalogréfica. Estos también son magnéticos.
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Los aceros inoxidables que contienen mas de un 7% de niquel se llaman
austeniticos, ya que tienen una estructura formada basicamente por austenita a
temperatura ambiente (el niquel es un elemento gammageno que estabiliza el

campo de la austenita). No son magnéticos.

Los aceros inoxidables austeniticos se pueden endurecer por deformacion,
pasando su estructura metalografica a contener martensita. Se convierten en
parcialmente magnéticos, lo que en algunos casos dificulta el trabajo en los
artefactos eléctricos.

Tabla 2.1 Aplicacién de los diferentes tipos de acero.

\ Tipo de acero inoxidable H Aplicacion

e Equipos para industria quimica y
petroquimica.

e Equipos para industria alimenticia y
farmacéutica

e Construccion civil

e Vajillas y utensilios domésticos

Austenitico (resistente a la
corrosion)

e Electrodomésticos (cocinas, heladeras,
etc.)

Mostradores frigorificos

Monedas

Industria automovilistica

Cubiertos

Ferritico (resistente a la
corrosion, mas barato)

Cuchilleria

e Instrumentos quirdrgicos como bisturi y
pinzas
Cuchillos de corte

e Discos de freno

Martensitico (dureza elevada)

También existen los aceros duplex, en las que se encuentran lo siguientes
datos, (20%< Cr < 30%), (5%< Ni < 8%), (C < 0.03%), no endurecibles por TT,
muy resistentes a la corrosion por picaduras y buen comportamiento bajo tension.

Estructura de ferrita y austenita. A todos los aceros inoxidables se les puede
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afadir un pequefio porcentaje de molibdeno, para mejorar su resistencia a la

corrosion por cloruros.

Los grados de acero inoxidable AISI304, 304 L y AISI316, 316 L corresponden
al grupo de los aceros inoxidables austeniticos. Este grupo es el mas indicado
para las aplicaciones donde se requiere una gran resistencia a la corrosion, buena
presencia y facilidad de limpieza. El acero inoxidable austenitico es no magnético
con lo que las particulas férreas y residuos magnéticos no se quedan adheridos,
facilitando la limpieza e impidiendo zonas de acumulacion de residuos. El acero
inoxidable AISI304 contiene un 18% de cromo y un 10% de niquel, con el cual se
obtiene una buena resistencia a la corrosion en la mayoria de las aplicaciones. Si
se requiere una resistencia superior, el acero AISI 316L es el indicado. Contiene
un 17% de cromo, 12% de niquel y 2,2% de molibdeno. El acero inoxidable no
asegura la resistencia a la corrosibn en todos los medios, sobretodo con
soluciones reductoras como el acido clorhidrico o el acido oxalico y en

concentraciones elevadas y/o elevada temperatura.
2.4 Familia de los aceros inoxidables
Aleaciones de acero inoxidable que se comercializan:

+ Acero inoxidable extrasuave: contiene un 13% de Cr y un 0,15% de C. Se
utiliza en la fabricacion de: elementos de maquinas, alabes de turbinas,
valvulas, etc. Tiene una resistencia mecanica de 80 kg/mmz2 y una dureza
de 175-205 HB.

+ Acero inoxidable 16Cr-2Ni: tiene de 0,20% de C, 16% de Cr y 2% de Ni;
resistencia mecéanica de 95 kg/mmz2y una dureza de 275-300 HB. Se suelda
con dificultad, y se utiliza para la construccion de alabes de turbinas, ejes
de bombas, utensilios de cocina, cuchilleria, etc.

+ Acero inoxidable al cromo niquel 18-8: tiene un 0,18 de C, un 18% de Cry
un 8% de Ni Tiene una resistencia mecénica de 60 kg/mm?2 y una dureza de
175-200Hb, Es un acero inoxidable muy utilizado porque resiste bien el
calor hasta 400 °C.
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+ Acero inoxidable al Cr- Mn: tiene un 0,14% de C, un 11% de Cry un 18%
de Mn. Alcanza una resistencia mecanica de 65 kg/mm?2 y una dureza de
175-200HB. Es soldable y resiste bien altas temperaturas. Es amagnético.
Se utiliza en colectores de escape.

La forma original del acero inoxidable todavia es muy utilizada, los ingenieros
tienen ahora muchas opciones en cuanto a los diferentes tipos. Estan clasificados
en diferentes familias metallrgicas. Cada tipo de acero inoxidable tiene sus
caracteristicas mecanicas y fisicas y seré fabricado de acuerdo con la normativa

nacional o internacional establecida.
2.5 Criterio de técnicos

La eleccion de un acero inoxidable se basa en una serie de criterios
relacionados directamente con su excelente resistencia a la corrosion. Esta
propiedad otorga al material inoxidable una duracién excepcional entre la mayoria
de medios y sus aplicaciones. A esta propiedad fundamental, hay que afnadir las
caracteristicas mecanicas (resistencia mecanica, ductilidad, tenacidad) que cubre
una gran gama de temperaturas, desde las temperaturas criogénicas hasta las
que superan los 1000°C. La union de estas propiedades hace del acero inoxidable
un material para estructuras, en el que la relacion elevada entre el médulo de
Young y la densidad permite unos comportamientos excelentes en términos de
ligereza. Gracias a su gran facilidad para poder ser trabajados con las técnicas
habituales basadas en la deformacion en frio (deformacion, plegado, embuticion,
etc.) y en la union (soldaduras, pegado, etc.) los aceros inoxidables, permiten, un
namero siempre creciente de realizaciones en los que el aspecto de los acabados
(rugoso, recocido brillante, pulido) juega también un papel importante. La
capacidad de embuticibn profunda, sobre todo la de los tipos austeniticos
(aleaciones: Fe-Cr-Ni), permite obtener unas piezas de forma particularmente

compleja.

El acero inoxidable es considerado como el material mas adecuado para las
aplicaciones alimentarias y médicas. En efecto, no altera las propiedades

organolépticas de los alimentos y es facil de limpiar, desinfectar y esterilizar.
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Por ultimo, el acero inoxidable es 100% reciclable. Teniendo en cuenta su
valor, el acero inoxidable se recicla en un porcentaje muy elevado y los nuevos
productos son totalmente idénticos al tipo reciclado. Esta propiedad debe ser
sefalada a la hora de compararlo con el resto de los materiales.

2.6 Acero inoxidables serie 300

Estos aceros inoxidables de tipo austeniticos son los méas difundidos en el
mercado, se caracterizan por tener una buena resistencia a los agentes
atmosféricos, mayor resistencia a la accion corrosiva de los acidos y tener
ademas, en general a elevadas temperaturas buena resistencia mecanica y buena
resistencia a la oxidacion. Los mas usados son 304, 304L, 316, 316L, 317L, 310,
321.

2.6.1 AlISI 316 L

Dentro de los aceros inoxidables, los austeniticos son los més utilizados por su
amplia variedad de propiedades. Se obtienen agregando Niquel a la aleacion Fe-
Cr, por lo que la estructura cristalina del material es austenitica a temperatura

ambiente.

El mayor riesgo de estos aceros es que son susceptibles al fenomeno de
sensibilizacion. Este fendmeno fue observado por primera vez en la zona afectada
por el calor en un acero inoxidable austenitico soldado, y puede producirse por un
calentamiento prolongado seguido de un enfriamiento lento o por el contrario
cuando los aceros inoxidables austeniticos son calentados entre 425y 815 °C y
luego enfriados, desarrollando una corrosion intergranular. La temperatura critica
estd alrededor de los 650 °C, donde la permanencia por pocos segundos es

suficiente para permitir el deterioro del metal.

Los aceros inoxidables austeniticos 316L son ampliamente usados en las
industrias quimica, petroquimica, térmica y nuclear debido a su excelente
resistencia a la corrosion, buenas propiedades mecanicas a elevadas
temperaturas, ademas que pueden ser soldados por procesos muy variados.
Debido a su alta ductilidad y tenacidad, a su elevada resistencia a altas

temperaturas y a la corrosion, estos aceros son utilizados en un amplio intervalo
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de temperatura (-196 y 900°C). Sin embargo, los procedimientos normales de
soldadura introducen en el metal la posibilidad a la precipitacion de una gran
variedad de carburos, lo que trae como consecuencia que el acero sea susceptible
a la corrosion, incluida la corrosién inducida por microorganismos, generando
muchas veces dafos significativos, que involucran pérdidas cuantiosas a la

industria.

Tabla 2.2 Composicion quimica del acero AISI 316 L en % tedrica. (Hoja técnica

del material).

Acero C S Si Mn Cr Ni Mo

AlSI 316L 16,00- | 10.00- | 1.20-
<0.03|<0.03 |<1.00|<2.00
18.00 |14.00 [2.75

Utilizacion:
+ Varillas de soldadura (electrodos revestidos).

+ Piezas en la industria quimica y petroquimica. Industria textil. Industria
fotografica. Industria farmacéutica. Industria de la pintura. Industria
alimenticia. Industria lechera. Industria de la carne. Industria vitivinicola

(vino blanco). Industria del algoddn.
+ Piezas y utensilios en la construccion maritima.
2.6.1.1 Acero AlSI 316

La adicion de 1 a 2% de molibdeno al acero del tipo 304, sirve para mejorar su
resistencia a la corrosion, sobre todo en condiciones desfavorables, como es el
caso de altas presiones o elevadas temperaturas de trabajo. Este acero se emplea
mucho para elementos de maquinarias e instalaciones dedicadas a la industria de
pulpa y de papel, da muy buen resultado en contacto con altas concentraciones
de acido acético, fosférico, tartarico, y otros acidos similares.

2.7 Corrosion

Es la destrucciéon o deterioro de un material causado por su reaccién con el

ambiente. Se considera el término corrosion en algunos casos solo en metales.

-32 -



La corrosion de metales se define como el ataque destructivo no intencional de un
metal; se produce por mecanismo electroquimico y por lo comun se inicia sobre la
superficie. Pueden también incluirse bajo corrosién el deterioro de ceramicos,
plasticos, goma y otros materiales no metalicos, por ejemplo el deterioro de

pinturas y gomas debido a la luz solar o a productos quimicos.

+ La corrosion puede ser rapida o lenta. Un acero inoxidable es atacado en
horas por algunos acidos (corrosién rapida). Los rieles del ferrocarril tienen

corrosion muy lenta (afios).

+ Muchos ambientes son corrosivos, y por causas diferentes (a) aire y
humedad, (b)agua salada, (c) atmdésfera urbana, industrial y adn rural, (d)
vapor de agua y otros gases, como amoniaco, dioxido de sulfuro, vapores
de combustibles, (e) suelos, (f)solventes, (g) petréleo y sus derivados, (h)
productos alimenticios, etc. Importa la concentracién. En general, los

materiales inorganicos son mas corrosivos que los organicos.

+ Las temperaturas elevadas y la presion son factores que producen mayor
corrosion. Estas condiciones se encuentran en la industria quimica,

produccion de energia, centrales nucleares.

+ La corrosion puede clasificarse segun ocurra con altas o bajas

temperaturas.

+ La corrosion puede ser himeda o seca. La corrosion himeda ocurre
cuando hay un liquido, por ejemplo, acero en agua. En corrosion seca
ocurre con vapores 0 gases, a temperaturas altas. Pequefas cantidades de

humedad pueden cambiar el escenario de corrosién mucho.

+ Otra clasificacion es si ocurre por combinacion directa (oxidacion) o si es

electro — quimica.

+ Desde el punto de vista de la mecanica de materiales, la corrosion tiene

algunos efectos directos:

(a) Reduccion del espesor efectivo del material.
(b) Microfisuracion y cambios en fisuracion.
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(c) Cambios en la resistencia a fatiga.

(d) Concentra esfuerzos.

+ Desde el punto de vista de la ingenieria, la corrosiéon puede producir (a)
Falla inesperada por corrosion. A veces un cambio en las condiciones de
produccion cambia las condiciones del ambiente, que puede agredir al
material. (b) Una apariencia no aceptable (del mismo modo que no
aceptamos deflexiones grandes aunque no comprometan la seguridad
estructural), (c) contaminacién de un producto que se almacena y se
transporta, por transmitirle oxidacion del metal. (d) Perforacion de una
tuberia con pérdida del liquido que se transporta, y sus consecuencias

ulteriores, o bien que descargan productos téxicos al ambiente.

La Corrosién es la causa general de la destruccién de la mayor parte de los
materiales naturales o fabricados por el hombre. Si bien esta fuerza destructiva ha
existido siempre, no se le ha prestado atencion hasta los tiempos modernos, con
el avance de la tecnologia. El desarrollo de la industria y el uso de combustibles,
en especial el petroleo, han cambiado la composicion de la atmoésfera de los

centros industriales y grandes conglomerados urbanos, torndndola mas corrosiva.

La produccién de acero y las mejoras de sus propiedades mecanicas, han
hecho de él un material muy util, junto con estas mejoras, se esta pagando un
tributo muy grande a la corrosién, ya que el 25% de la produccion mundial anual

del acero es destruida por la corrosion.

La corrosion de los metales constituye una de las pérdidas econdémicas mas
grande de la civilizacion moderna. La rotura de los tubos de escape y
silenciadores de los automotores; el cambio continuo de los serpentines de los
calefones domésticos; roturas de los tanques de almacenamiento y tuberias de
conduccion de agua; el derrumbe de un puente; la rotura de un oleoducto que
transporta crudo (aparte del costo que acarrea el cambio del mismo hay que tener
en cuenta el problema de contaminaciéon del petréleo derramado, que muchas

veces es irreversible, asi como también el paro de la refineria).

2.7.1 Influencia de la temperatura

-34 -



La temperatura es una condicion que puede ser causante de la sensibilizacion
del material, esta variable aumenta la tasa de casi todas las reacciones quimicas.
En algunos casos hay se comporta como condicién critica del material,
especificamente para el acero inoxidable AISI 316L presenta problemas por

encima de los 645 °C.
2.7.2 Influencia de la concentraciéon del medio corrosivo

Algunos materiales precisan de una concentracion del corrosivo para tener
tasas de corrosion significativas Otros aumentan inicialmente pero a medida que
tienden a ser mas puros pasan a ser casi inertes. Por eso, muchos acidos
comunes puros (sulfarico, acético, etc.) son casi inertes a temperaturas
moderadas. Algunos metales y aleaciones que normalmente son activos, bajo
ciertas condiciones pasan a ser inertes. Este fenbmeno se llama pasividad, y
ocurre en cromo, niquel, titanio. Se forma una pelicula fina de oxido sobre la
superficie del metal que sirve de barrera de proteccion contra la oxidacion. Los

aceros inoxidables con 11% Cr son pasivos bajo muchas condiciones ambientales.
2.7.3 Formas de corrosion

A continuacion se presenta un diagrama de los tipos de corrosion (ver figura
2.1).

[ Corrosion ]

[ Unliforme J [ Localizada ]
Macroscépica Microscopica
Galvanica Intergranular
Erosién Fractura por corrosion
Picadura Bajo tension
Exfoliacion

Ataque selectivo
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Figura 2.1 Esquema de formas de corrosion.

Se considera la apariencia del metal con corrosibn. En general basta

inspeccion visual para distinguir entre las formas de corrosion siguientes:
2.7.3.1 Corrosion uniforme

La reaccion actla sobre toda la superficie expuesta (o sobre un area grande)
(ver figura 2.2). El espesor del metal se reduce y eventualmente falla. Representa
la mayor destruccion de metal. La vida de un equipo o estructura puede estimarse
mediante ensayos. Se previene con proteccion catédica. Las otras formas de
corrosion son localizadas, y la zona afectada se reduce a partes de la estructura
(ver figura 2.3). Tienden a causar fallas prematuras o inesperadas. Son mas

dificiles de calcular.

Uniforme

—— e e — — — —

| |

]

Figura 2.2 Corrosion uniforme tedrica.

Figura 2.3 Corrosion uniforme en la industria. (TPI. S.A.).

2.7.3.2 Corrosion galvanica o bimetalica
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Dos metales diferentes generalmente tienen diferencias de potencial cuando se
los coloca en una solucion conductiva. Si se ponen en contacto los metales,
entonces hay flujo de electrones entre ellos. EI metal menos resistente a corrosion
pasa a ser anodo, el mas resistente pasa a ser catodo. El catodo se corroe muy
poco en este caso, pero el anodo aumenta su corrosién, comparado con los
metales aislados entre si (ver figura 2.4). Este principio puede usarse como forma
de proteccion de una estructura. La estructura se usa como catodo. Como anodo
se usa Zn o magnesio (Mg), que no son resistentes a corrosion. El anodo se

sacrifica (ver figura 2.5).

Galvnico

T

Activo Moble

Figura 2.4 Corrosion galvanica teorica.

Figura 2.5 Corrosion galvanica en la industria. (TPI. S.A.)
2.7.3.3 Corrosion localizada en aberturas (crevice corrosion)

En aberturas pequefias (pueden ser hendiduras, grietas) se acumulan
pequefias cantidades de solucion estancada. Se deposita una sustancia (arena,
polvo, corrosivo) que actia como escudo y crea las condiciones de ambiente
estancado por debajo de él (ver figura 2.6). Se puede cortar el acero inoxidable
colocandole una banda de goma alrededor y sumergiéndolo en agua de mar. El
efecto es formar una celda donde se concentra la corrosion (ver figura 2.7).
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Crevice

Figura 2.6 Corrosion localizada en aberturas tedrica.

Coutesy of NASA

Figura 2.7 Corrosion localizada en aberturas en la industria. (TPI. S.A.)
2.7.3.4 Corrosion tipo picadura (pitting)

Es una forma de corrosién localizada en grado extremo, que produce un agujero
en el metal. Pueden hacer agujeros aislados o tan cercanos que dan la impresién
visual de una superficie rugosa (ver 2.8). Es una de las formas mas destructivas,
pero la perdida de material es muy poca. Es dificil medirlo porque la perforacion
gueda cubierta con el 6xido. A veces requieren tiempos largos para actuar (meses
o0 afios). Generalmente crece en la direccion de la gravedad (ver figura 2.9).

&

Picado

Figura 2.8 Corrosion tipo perforacién tedrica.
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Los ambientes tipicos capaces de desarrollar corrosion por picaduras son el
agua marina y en general las aguas que contienen iones de cloro, sobre todo si

estan estancadas.
Para evitar este tipo de ataque conviene tener en cuenta lo siguiente:

+ Asegurarse que las superficies se encuentren descontaminadas,

eliminando toda traza de hierro.

4+ Eliminar la capa de 6xidos metalicos de los cordones de soldadura en
las zonas adyacentes.

4+ Evitar la sensibilizacion del material tanto en procesos de soldadura

como por calentamiento.

Es importante destacar que para evaluar la corrosion por picadura se selecciono
una comparaciéon visual entre el material inicial y material expuesto a acido

oxalico.

Figura 2.9 Corrosion tipo picadura en la industria. (TPI. S.A.)

2.7.3.5 Corrosion intergranular

En la mayoria de los casos, los bordes entre los granos no cumplen ningan rol
especial, pero bajo ciertas condiciones, las interfaces de granos son muy reactivas
y se produce corrosion localizada, sin que aparezca corrosion en los granos (ver
figura 2.10). Los granos se reparan, la aleacion se desintegra o pierde rigidez.

Puede ser causada por impureza en los contornos de los granos. Es muy severa
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en soldaduras de acero inoxidable que ha sido calentado 500 a 800C (ver figura
2.11).

Intergranular

Figura 2.11 Corrosion intergranular en la industria. (TPI. S.A.)
Para evitar la corrosion intergranular:

4+ Evitar calentar y enfriar lentamente en el rango de sensibilizaciéon (450 a
850 °C)

+ Emplear aceros de bajo contenido de carbono (aceros grado “L"), pare

evitar la formacién de carburos de cromo.
+ Emplear aceros estabilizados (aceros con titanio).

El agrietamiento intergranular se evaluara mediante el uso de un microscopio

Optico con camara digital, con acercamientos de 100X, 200X, 400X y 1000X.
2.7.3.7 Lixiviado selectivo (selective leaching)

Es extraer el liquido de un material, o la remocion de un elemento de una
aleacién sdlida por un proceso de corrosién. Se extrae un componente, como el

Zn, aluminio, cobalto, etc. Este tipo de corrosion puede ser uniforme o localizada.
2.7.3.8 Corrosion por erosion

Ocurre por el movimiento relativo entre un fluido corrosivo y la superficie de un

metal. En general este movimiento es bastante rapido y ocurren desgastes
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mecanicos o0 abrasion. El proceso remueve metal de la superficie como iones
disueltos o forma productos sélidos de corrosion que son barridos mecanicamente
de la superficie metalica. Aparecen ranuras, ondulaciones, agujeros redondeados,
pero con un patrén direccional dado por el movimiento del fluido. Las fallas
ocurren en tiempos cortos (semanas) y son inesperadas porque los ensayos de
laboratorios se hacen en condiciones estéaticas que no reflejan las condiciones de

erosion del flujo (ver figura 2.12).

Figura 2.12 Corrosion por erosion en la industria. (TPI. S.A.)
2.7.3.9 Corrosion bajo tension

Es la fisuracion producida por corrosién bajo tension de traccion. Cuando hay
fisuras por corrosion bajo tension (SCC) el resto de la superficie no aparece
afectada y aparecen fisuras finas que van creciendo. Las tensiones necesarias
para falla por SCC son del orden de las de disefio. La apariencia de las fisuras es
como si fuera fractura fragil, puede ser entre granos o ir por dentro de granos.
Para diferentes tipos de acero el comportamiento es similar: al aumentar el
esfuerzo aplicado (o) disminuye el tiempo de reaccion, es decir aparece mas
rapido el (tR). La fuente de esfuerzo (o) puede ser cargas externas, tensiones
residuales, térmicas, de soldadura. Inicialmente la tasa de progreso de una fisura
es constante, hasta que la seccion transversal se reduce y aumenta (o), hasta que

se produce la rotura como un proceso mecanico.
2.7.4 Proteccion contrala corrosion

Dos mecanismos: proteccion catddica o anddica. Catddica: se hace supliéndole
electrones a la estructura que se protege. Esto evita que se disuelva el metal. Hay

dos maneras de hacerlo: (1) Por una fuente eléctrica externa, (2) por acoplamiento
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galvanico. La corrosién ataca al magnesio, que cede electrones. El magnesio
actia como anodo, que se sacrifica para salvar el acero (catodo). Se usa en
tuberias enterradas, con anodos espaciados a lo largo de la tuberia para proveer

corriente uniforme.

Anddica: se basa en formar una pelicula protectora sobre metales por medio de
corrientes anodicas aplicadas externamente. Usa corrientes pequefias, pero para
instalarla hace falta una instrumentacibn compleja. Es mas nueva que la

proteccion catddica.

Recubrimientos proveen un escudo (pinturas, barnices, laqueadas) son o mas
comunes proteccion. Hay que preparar la superficie, y la adherencia debe ser

buena.
2.8 Efecto de algunos componentes

En la actualidad se han efectuado impulsos para tratar de caracterizar a los
componentes que conforman un material, o bien una aleacién, para asi
designarlos por separados si son o no perjudiciales para la resistencia que
presentan en distintos medios para combatir contra un agente corrosivo. Estos
impulsos han traido buenos resultados como lo es el caso del cromo Cry el Co

gue son componentes benéficos en ciertas condiciones de trabajo.
2.9 Condiciones de exposicion

La velocidad de corrosion para una aleacibn dada dependera de
necesariamente de diversas variables relacionadas con las condiciones de
exposicion como la composicion y velocidad de flujo de la atmésfera, la
composicion 'y espesor del material a estudiar especificamente

acero AISI 316L, la temperatura, los tiempos de exposicion.
2.10 Ensayos de laboratorio

Se han ideado diversos ensayos de corrosion acelerada, en busca de estudiar
la corrosion y de evaluar aleaciones importantes y de uso y aplicaciones
frecuentes. A medida que el ensayo duplica mas exactamente las condiciones del
equipo aumenta necesariamente el costo, la complejidad y el tiempo de los
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mismos. A cambio la confiabilidad de los datos aumenta. Los ensayos aplicados
con complejidad son sensibilizacion, ataque corrosivo con acido oxalico,
tratamiento térmico. A continuacion una breve descripcion de los ensayos de

laboratorio.
2.10.1 Sensibilizaciéon

Cuando los aceros estan sometidos a determinados tiempos a las temperaturas
entre 450 y 850 °C, los aceros inoxidables austeniticos estan sujetos a la
precipitacion de carburos de cromo en sus contornos de granos, lo que los torna
sensibilizados. Esta precipitacion abundante de carburos, la sensibilizacion,
resulta en la disminucion del tenor de cromo en las regiones vecinas a los bordes,
regiones que tienen asi su resistencia a la corrosion drasticamente comprometida,
tornando el material susceptible a la corrosion intergranular en ciertos medios. Las
zonas térmicamente afectadas por operaciones de soldado son particularmente
sensibles a esta forma de corrosion, ya que durante el ciclo térmico de soldado
parte del material es mantenido en la faja critica de temperaturas. (ASTM A262-
02a).

2.10.2 Tratamiento térmico

Se conoce como tratamiento térmico el proceso al que se someten los metales
u otros sdlidos con el fin de mejorar sus propiedades mecanicas, especialmente la
dureza, la resistencia y la tenacidad. Los materiales a los que se aplica el
tratamiento térmico son, basicamente, el acero y la fundicién, formados por hierro
y carbono. También se aplican tratamientos térmicos diversos a los sélidos

ceramicos.

Las caracteristicas mecanicas de un material dependen tanto de su
composicién quimica como de la estructura cristalina que tenga. Los tratamientos
térmicos modifican esa estructura cristalina sin alterar la composicion quimica,
dando a los materiales unas caracteristicas mecanicas concretas, mediante un
proceso de calentamientos y enfriamientos sucesivos hasta conseguir la estructura

cristalina deseada.
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Entre estas caracteristicas estan:

+

Resistencia al desgaste: Es la resistencia que ofrece un material a dejarse
erosionar cuando esta en contacto de fricciébn con otro material.

Tenacidad: Es la capacidad que tiene un material de absorber energia sin
producir fisuras (resistencia al impacto).

Maquinabilidad: Es la facilidad que posee un material de permitir el proceso
de mecanizado por arranque de viruta.

Dureza: Es la resistencia que ofrece un acero para dejarse penetrar. Se
mide en unidades BRINELL (HB) o unidades ROCKWEL C (HRC),

mediante el test del mismo nombre.

Los principales tratamientos térmicos son:

*

Temple: Su finalidad es aumentar la dureza y la resistencia del acero. Para
ello, se calienta el acero y se enfria luego rapidamente (segun
caracteristicas de la pieza o material en estudio) en un medio como agua,
aceite, etcétera.

Revenido: Solo se aplica a aceros previamente templados, para disminuir
ligeramente los efectos del temple, conservando parte de la dureza y
aumentar la tenacidad. El revenido consigue disminuir la dureza y
resistencia de los aceros templados, se eliminan las tensiones creadas en
el temple y se mejora la tenacidad, dejando al acero con la dureza o
resistencia deseada. Se distingue basicamente del temple en cuanto a
temperatura maxima y velocidad de enfriamiento.

Recocido: Consiste en un calentamiento hasta temperatura de
austenitizacion (800-925°C) seguido de un enfriamiento lento. También
facilita el mecanizado de las piezas al homogeneizar la estructura, afinar el
grano y ablandar el material, eliminando la acritud que produce el trabajo en

frio y las tensiones internas.
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+ Normalizado: Tiene por objeto dejar un material en estado normal, es decir,
ausencia de tensiones internas y con una distribucién uniforme del carbono.

Se suele emplear como tratamiento previo al temple y al revenido.

2.11 Descripcion del problema de corrosiéon en aplicaciones industriales

Los aceros inoxidables austeniticos son un importante tipo de aleacion de
ingenieria muy utilizados debido a que poseen gran estabilidad quimica. Por otra
parte, son ampliamente utilizados en aplicaciones donde se requiere combinacion
de alta resistencia a la corrosion, a la conformabilidad y a la soldabilidad,
particularmente encontramos a bombas, tuberias, valvulas, recipientes, uniones
soldadas, entre otros que son equipos que manejan el traslado de fluidos
especificamente acidos u otros fluidos que pueden ser perjudiciales en los
materiales. Razones de tipo economica, y problemas como paradas de equipos,
perdidas de equipos, accidentes laborales, etc.; Esto determina su importancia
critica en el desarrollo de la industria. Es importante realizar una buena seleccién
de un equipo o accesorio de material inoxidable especificamente de la serie 300,
debido a presentan en algunas condiciones fallas por agentes corrosivos.

Resulta que el acero inoxidable AISI 316L, en presencia de algunas soluciones
reductoras como el acido oxdlico y el acido clorhidrico, pueden formar capas
corrosivas que influyen en el deterioro del material, tal caso es como el los
accesorios o bien equipos ya mencionados como son bombas, tuberias, valvulas,
recipientes, uniones soldadas, entre otros, que transportan &cidos o fluidos
corrosivos. Mas aun si estos equipos y accesorios son sometidos a tratamientos
térmicos, mecanizados, sensibilizados, poniéndose en ambiente de criticidad para
su condicion de trabajo.

Se han efectuado diversos ensayos siguiendo las normativas establecidas por
norma ASTM A 262-02a, con la finalidad de evaluar los materiales inoxidables en
presencia de &acidos como oxalico, clorhidrico, otros. Esto para evaluar el
rendimiento que pueden tener estos materiales en diversas condiciones de trabajo
y para unas condicione criticas, para lograr tener un patron de seleccion

adecuado.
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2.12 Origen del problema

El acero inoxidable no asegura la resistencia a la corrosion en todos los
medios, sobretodo con soluciones reductoras como el acido clorhidrico o el acido

oxalico, en concentraciones elevadas y diferentes temperaturas.
2.13 Acido oxalico

El acido oxdlico o también llamado acido etanodioico (C,H,0Q4), es incoloro,
cristalino, compuesto organico toxico de la familia de los &cidos carboxilicos,
soluble en agua, alcohol y éter. El acido oxalico se oxida facilmente y se combina
con calcio, hierro, sodio, magnesio potasio para formar sales menos solubles
llamadas oxalatos. Estos oxalatos son u(tiles como agentes reductores en

fotografia, blanqueador y removedor de herrumbre.

Son ampliamente usados como purificantes en la industria farmacéutica,
agente de precipitado en el proceso de metal de tierras raras, agente blanqueador
en la industria textil y de madera, removedor de herrumbre en el tratamiento del
metal, tratamiento del agua residual, acido limpiador en lavanderias y en

radiadores de automoviles.
2.14 Antecedentes

+ Ing. Samuel Rosario Francia, Ing. Juan Carlos Yacono Llanos. (2005).
Se plantearon como objetivo presentar de una manera general el
problema de la corrosién y sus posibles soluciones, aun cuando no se
pretende indicar cual es la mejor solucion posible a casos especificos.
Solo pretende advertir a los ingenieros de disefio, inversionistas,
empresarios, gobierno, entidades cientificas y tecnoldgicas,
profesionales de todas las carreras, médicos y estudiantes en general
sobre la importancia que debemos dar a los fendmenos de la corrosion
por los daflos que causa, y que el apoyo econdmico a las

investigaciones en este campo quedara plenamente justificado.
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+ Yelitza Figueroa de Gil et al, (2008). En su estudio se concentraron en
la evaluacion de la relacion entre la microestructura y la corrosion
inducida por bacterias sulfato reductoras (BSR), en un acero inoxidable
austenitico 316L, soldado eléctricamente con material de aporte simil
designado como electrodo ER316L. Los resultados muestran que el
AISI 316L experimentd corrosion por efecto de BSR, es decir que la
condiciones de anaerobiosis y la produccion de sulfuro por las BSR
interrumpe la pelicula pasiva formada sobre el acero, generando una

corrosion localizada con las tipicas picaduras.

+ Solange Y. Paredes Dugarte, Benjamin Hidalgo Prada (2006). El
propésito del trabajo consistié en utilizar la interferometria éptica para
analizar superficies de una aleacién comercial de aluminio 3003 (Al-Mn)
corroidas en medio ambiente salino. Los perfiles en 2D y 3D generados
por el software del equipo, permitieron determinar con precision las
profundidades de las picaduras y caracterizar las morfologias de las
mismas. Las medidas de las profundidades de las picaduras permitieron
establecer un factor de picadura, independiente del tiempo, con valor
promedio de 2,5 para esta aleacion de aluminio 3003, lo cual evidencia
un ataque altamente localizado. Esta técnica proporciona un modo
directo y confiable para evaluar superficies de aluminio corroidas por

picaduras.

+ Dr. Luis A. Godoy (2006). Revista “MECANICA AVANZADA DE
MATERIALES”. El presente articulo muestra diversos topicos
importantes al momento de incurrir en la investigaciéon no solo de la
corrosion en metales sino también en otros materiales. Pueden también
incluirse bajo corrosion el deterioro de ceramicos, plasticos, goma y
otros materiales no metélicos, por ejemplo el deterioro de pinturas y
gomas debido a la luz solar o a productos quimicos. Se presentan
ademas los factores de disefio para cuando esta presente la corrosion.
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+ Claudia Patricia Ossa, et al (2003). En su estudio de la resistencia a la
corrosion de aceros inoxidables austeniticos usados en implantes
quirargicos. El objetivo del trabajo fue evaluar la resistencia a la
corrosion por picadura e intergranular de tres aceros inoxidables
austeniticos, utilizados en implantes quirdrgicos. La resistencia a la
corrosion por picadura fue evaluada a través de ensayos
electroquimicos, la corrosiéon intergranular a través de la practica A
(ASTM A262) y del método de Reactivacion Electroquimica

Potenciodinamica.
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Capitulo 3.

3 Marco metodolégico

3.1 Nivel de lainvestigacion

Los niveles de estudio que se aplicaran a la investigacion para el desarrollo,

conclusion y recomendaciones de la situacion planteada son del tipo experimental.

En lo referido al estudio experimental se quiere especificar las propiedades y
caracteristicas del conjunto que sera sometido a los diferentes andlisis
planteados, para asi describir las situaciones, eventos y hechos que se puedan
presentar, posteriormente establecer como es y cual es el comportamiento de
dicho conjunto. A demas se realizard un enfoque de estudio correlacionado, que
permitira establecer relaciones entre dos o mas variables referidas al mismo

conjunto.
3.2 Disefio de lainvestigacion

Las estrategias que se emplearan para proporcionar respuestas referidas a las
interrogantes de la situacion planteada son la investigacion documental, lo cual
incluyen consultas bibliograficas, informacion en paginas Web y trabajos de
investigacion. También se adoptara como estrategia, la investigacion
experimental, lo cual se refiere a los ensayos a realizar dentro y fuera del

laboratorio de materiales y procesos de fabricacion.
3.3 Técnicas de recoleccién de datos

Para la adquisicién de informacion se empleara por medio de la observacion
directa de los ensayos, el analisis documental de los resultados obtenidos de la
evaluacion de los resultados de la microscopia Optica, dureza, microdureza,
composicién quimica, por otra parte se analizaran las muestras sometidas al
atague con acido oxalico para determinar la susceptibilidad del ataque
intergranular en aceros inoxidables austeniticos de acuerdo a la norma ASTM
empleados en las muestras. Esta informacion sera recopilada en graficos, tablas,

fotografias y formatos preestablecidos. (Normas ASTM G1).
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3.4 Técnicade procesamiento de datos

Una vez recolectados los datos y sean previamente representados en tablas,
graficas y fotografias, se le aplicara un analisis de acuerdo a los parametros que
estan establecidos segun la norma ASTM A 262-02a que permitan obtener
informacion para compararlos con los parametros establecidos. Se analizaran las
muestras por observacion, a través de la microscopia Optica para inferir sobre sus

caracteristicas y propiedades. (Normas ASTM G1).
3.5 Etapas de la metodologia

A continuacion se presenta un diagrama mediante el cual se explica el orden

cronolégico de actividades para el desarrollo del ataque corrosivo.

Seleccién del ensayo y material para realizar el ataque corrosivo

Preparacion y mecanizado de las muestras a ensayar

Caracterizacion de las muestras

Preparacion de la superficie de las muestras

Pesaje de las muestras antes y después de la exposicion

Aplicacion de la sensibilizacién a las muestras

Preparacion de la solucién y atague quimico

Seleccién de los equipos para los ensayos

Preparacion metalografica

Procedimiento experimental para el ensayo de Dureza Rockwell B,
microestructura y microdureza

Evaluacion con microscopia electronica de barrido, ensayo de
difraccidn de rayos X

[l aY
—oU—=




Figura 3.1 Etapas de la metodologia.
3.5.1 Seleccidn del ensayo para realizar el ataque corrosivo

De los diversos ensayos para evaluar la presencia de corrosion (agrietamiento
intergranular de los metales austeniticos) por el ataque de un acido, existen
diferentes practicas similares que conforman la norma ASTM A 262-02a, dichas
practicas van desde la A hasta F, se selecciono el ataque quimico a través de
acido oxalico sobre el acero inoxidable AISI 316L, que es el ensayo A del
compendio, esta prueba es utilizada para la aceptacion del material y no para el
rechazo del mismo, puede utilizarse en conexién con otras pruebas y de esta
manera identificar los especimenes que son capaces de soportar ataque

intergranular.

Cada practica contiene una tabla que muestra las clasificaciones de las
estructuras en un cierto grado de acero inoxidable que equivale a aceptable o
posiblemente no aceptable a la prueba a realizar. Los especimenes que tienen
estructuras aceptables no necesitan ser sometidos a pruebas con acido caliente.
Aquellos especimenes con estructuras no aceptables deben ser probados en

soluciones especificas de acido caliente.

Los aceros y distintos grados de acero con las pruebas de acido oxalico se
encuentran presentados en la tabla 3.1.

Tabla 3.1 Aceros inoxidables aprobados para la realizacion de pruebas con acido
oxalico. (ASTM A262-02a).

Prueba para determinar susceptibilidad Grado de acero inoxidable permitido

al atague intergranular

Prueba de clasificacion de estructuras de AISI: 304, 304L, 316, 316L, 317, 317L
acero inoxidable austenitico con acido

oxalico

Se desea realizar la prueba sometiendo a la superficie del material a

seleccionar al contacto tan cerca como sea posible y similar a las condiciones de

-51 -




trabajo o condiciones criticas del material. Por tanto es recomendado que la
probeta sea estudiada solo en la superficie. En dichas superficies se debe llevar a
cabo un desbaste superficial para remover material ajeno al material base y asi

proveer un material estandar.

35.2 Selecciéon del material a estudiar

El material seleccionado para los ensayos es el acero inoxidable AISI 316L,
este material se selecciona siguiendo la propuesta de la linea de investigacion de
la profesora Ing. Laura Saenz, surge interés especial en dicho material debido a la

amplia gama de aplicaciones en la industria.
3.5.2.1 Acero inoxidable AISI 316L

Se realizé la busqueda de la composicion quimica del acero inoxidable AlSI
316L de forma tedrica por medio de referencias estdndares, para establecer un
patron de referencia que sera comparado con las composiciones quimicas
obtenidas de las diferentes condiciones a la que seran sometidas el acero en
estudio. Ademas se contara con la composicidn quimica entregada por el
proveedor se muestra en la tabla 3.3.

Tabla 3.2 Composicion quimica del acero AISI 316 L en % tedrica. (Hoja técnica

del material).

Acero C S Si Mn Cr Ni Mo

AISI 316L 16,00- |10.00- | 1.20-
<0.03]|<0.03 |<1.00|<2.00
18.00 |14.00 [|2.75

3.5.3 Seleccion de las dimensiones y corte de las muestras a ensayar

En cuanto a la seleccion de las dimensiones y el corte de la muestras a ensayar
se acudio a lo establecido en el ensayo E (Ensayo de susceptibilidad con sulfato
de acido sulftrico) debido a que se desea estudiar la corrosion en laminas de
acero, este ensayo forma parte del compendio de ensayos de la norma ASTM
A262-02a, los especimenes tienen la forma que se muestra en la figura 3.2.
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Figura 3.2 Forma de las muestras a ensayar. (ASTM A262-02a).

La superficie de ataque de las muestras no debe ser una superficie muy
amplia, proporcionando una reduccion de posibilidades que se alteren las
condiciones del proceso de corrosion durante la exposicion y en este sentido
garantizar el recaudo acertado de los resultados arrojados por las muestras a

evaluar.

Las dimensiones de las muestras referidas en el ensayo E de la norma ASTM
A262-02a son las siguientes: 25 mm. de ancho en la zona de ataque y 25 mm. de

largo y de dos milimetros de espesor, como se observa en la figura 3.3.
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Figura 3.3 Dimensiones (mm.) de las muestras en la zona de ataque. (ASTM
A262-02a).

En cuanto el corte de las muestras se utilizara una cizalla, ya que en los aceros
con niveles extra bajos en carbono como lo es el AlSI 316L, se recomienda dicho
proceso metal-mecanico debido a que los cortes por otro proceso como el plasma

o esmerilado afectarian la estructura del material en los bordes.

3.54 Recepcion del material a ensayar

El acero inoxidable AISI 316L a ensayar es una lamina con las siguientes
dimensiones: 800 mm. de largo, 400 mm. de ancho y 2 mm. de espesor. Para la
realizacion del ensayo seleccionado, posteriormente serd debidamente cortada
por una cizalla la cual proporcionara un total de 30 muestras, seran divididas en
cinco (5) grupos de seis muestras cada uno. A continuacion se presenta la lamina

inicial en la figura 3.4.

Figura 3.4 Material recibido inicialmente.

3.5.5 Caracterizacion de las muestras

Para realizar la comprobaciéon de las caracteristicas del material a estudiar, se
utilizara las referencias bibliograficas revisadas previamente, obtenidas de libros,
paginas Web, entre otras. A través de estas revisiones se establecera la
comparaciéon con el ensayo de composicion quimica y de dureza realizado a las
muestras al momento de ser recibidas en forma de pletina. Asi poder plantear una
comparacion acorde con lo requerido para el cumplimiento del primer objetivo
especifico de este trabajo de grado. (ASTM E384, ASTM E92, ASTM E18, ASTM
E785)

3.5.5.1 Andlisis de composicion quimica
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Se desea conocer la composicion quimica presente en las fases del acero AlSI
316 L, en este caso se utiliza un espectrometro de emisién optica por chispa, se
utiliza una porcion (50 mm. de largo por 50 mm. de ancho) del material inicial y se
realiza un desbaste hasta obtener una superficie homogénea y libre de
contaminantes, el espectrometro realiza una identacion que sera analizada
posteriormente por un computador conectado al equipo, el cual determina el
porcentaje de los principales elementos aleantes presentes en la microestructura
del material. Estos valores posteriormente seran comparados con la informacion

suministrada por el fabricante y las referencias bibliograficas.
3.5.6 Mecanizado del material

Para obtener las muestras con la forma que se muestra en la figura 3.2, se
deben realizar cortes con cizallas especiales y luego se debe realizar el doblado
de las muestras. Se deben obtener las dimensiones mostradas en la figura 3.3.

3.5.7 Preparacion de la superficie de las muestras

Para la preparacion de las muestras se toma como referencia las normas ASTM
G1, en todas las muestras las superficies deben ser desbastadas (papel
granulométrico) para poder realizar estudio microscopico. La operacion de pulido
puede ser llevada a cabo en poco tiempo tomando en cuenta que los rayones no
necesitan ser removidos, solo se desea retirar las impurezas que el material pueda
tener. Se desea obtener un area pulida de al menos 1 cm?. Esta preparacion es
necesaria en todas las muestras para obtener uniformidad para poder comparar
los registros obtenidos de los distintos grupos de muestras, especialmente es
realizada esta operacion de preparacion de la superficie cuando se trata de

ensayos con ataques corrosivos a metales.

Durante la preparacion de la superficie de las muestras se debe realizar la
eliminacién de los diferentes defectos que pudiese presentar por el corte, afinado
de las dimensiones y algun tratamiento que tenga el material al momento de su
recepcion. Esto con la finalidad de que las muestras a ensayar sean lo mas
uniforme posible y poder obtener resultados o mas coherente y caracteristico

posible.
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Una vez preparadas las muestras se procedera al pesaje de las muestras
utilizando equipos que tengan una buena apreciacion ya que esto dependera la
obtencion de la evaluacion de la corrosién presente en las muestras. Para el

pesaje se utilizara una balanza. (ASTM G1).

3.5.8 Identificacidén de las muestras

La identificacion se realiza mediante una letra principal que denomina el grupo y
una letra secundaria que denomina la cedula de la muestra, de esta manera se
diferencian las muestras y se lleva un registro informativo acorde durante los
diferentes ensayos. A través de esta identificacion se podra llevar diversos
registros (antes de la exposicion y después de la exposicion del material en
contacto con el acido oxalico) donde se recaudara informacion como: niumero de
muestra, peso, tiempo de exposicion, microestructura, dureza y microdureza.
(ASTM G1).

3581 Identificacion

De los diversos procedimientos que se encuentran propuestos en la norma
ASTM G 1, se selecciona el marcaje mecéanico. Se realiza la identificacién de las
muestras mediante troqueles, se obtendran piezas como se muestra en la figura
3.5.

La primera letra
corresponde con
el ensayo, es decir ensayo
A/ B,C,DOE
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Ejemplo:

La segunda letra corresponde con
la cedula de cada muestra, es
decir, muestra A, B,C,D,E, 6 F

Figura 3.5 Informacion de las muestras.

Se utilizara la denominacion mostrada en la tabla 3.2 para la identificacion de

los diferentes grupos de muestras para los periodos de tiempo de exposicion.

Tabla 3.3 Identificacion de los ensayos a realizar.

Nombre del Para 240 | Para 192 | Para 144 Para 96 Para 48
ensayo horas horas horas horas horas
(10 dias) (8 dias) (6 dias) (4 dias) (2 dias)

Identificacion
del ensayo

3.5.9 Limpiezay Pesaje de las muestras antes y después del ataque
quimico

La limpieza inicial de las muestras se realizo utilizando agua destilada, con la
finalidad de retirar cualquier tipo de residuo del desbaste de la preparacion. El
ensayo de pérdida de peso consiste en comparar el peso de la muestra antes y

después de realizar el ataque quimico con el acido oxalico (C2H20a4).
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Este es uno de los ensayos que se debe aplicar a las muestras, es de suma
importancia conocer el peso de las muestras antes y después de la exposicion al
atague quimico, asi como también antes y después de cada uno de los procesos
de limpieza. La pérdida de peso permite evaluar los efectos de la corrosion en los
metales. El pesaje se realizara por medio de una balanza (figura 3.19) con una
apreciaciéon de 0,1 mg. y reproductibilidad de 0,1 mg. para disminuir errores que

provoque datos incorrectos y poco precisos. (ASTM G1).

Se utilizara a tasa de la penetracion de la corrosion para determinar el

deterioro del material.

iError! Marcador no definido. mpy = K W EC. 1
LAt

Donde: W [mg] es el peso del material perdido, p [g/cm3] densidad de la
muestra, 7.98 [g/cm3]; A [cm2] area de exposicion de la muestra, 6,25 [cm2]; t [hs]
tiempo de exposicion, 240 [hs]; mpy = [milimetros por afio] es la tasa de corrosion.

La constante K= 87,6 [mm/hs].

3.5.10 Seleccidén y aplicacion de la sensibilizacién a las muestras

La sensibilizacién de las muestras seleccionada se realiza mediante un horno
(mufla), la norma ASTM A262-02a recomienda una sensibilizacion a una
temperatura entre 650 a 675 °C durante una hora. Esta operacion es
recomendada para aceros inoxidables que poseen un bajo porcentaje de carbono
y grados estabilizados como lo son 304L, 316L, 317L, 321 y 341. La
sensibilizacion provee la maxima precipitacion de carbono presente, dicha
operacion debe ser aplicada antes que las muestras sean sometidas a la prueba
con acido oxalico, esto con la finalidad de obtener condiciones criticas en las
muestras. (ASTM A262-02a).

Posterior a la sensibilizacion se lleva a cabo la extraccion de las muestras
transcurrido el tiempo de exposicién en el horno para luego ser enfriadas en aire
tranquilo a temperatura ambiente. Este procedimiento se realiza de la siguiente

manera:
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+ Las muestras se colocan en el interior del horno de forma que no haya
contacto entre ellas o entre una pieza alguna de las resistencias presentes
en el interior del horno de manera de evitar un corto circuito y provocar

algun dafio al equipo.

+ Se procede a encender el horno con las piezas en su interior hasta que el

mismo alcance la temperatura deseada en este caso 675 °C.

+ Una vez alcanzada la temperatura establecida 675 °C, se mantienen las

piezas en el horno durante una hora.
+ Luego de transcurrido el tiempo se procedera a apagar el horno.
+ Se realiza el enfriamiento de las muestras en aire tranquilo.

3.5.11 Seleccion y preparacion de la solucion para el ataque corrosivo

La solucion a utilizar en el ensayo corrosivo previamente establecido se toma de
la norma ASTM A262-02a prueba A, es una soluciéon de acido oxalico al 10%,
debe ser preparada afiadiendo progresivamente agua destilada a 100 mg. de
cristales de acido oxalico (H,C,04.2H,0), agitando cuidadosamente hasta que los
cristales de acido oxalico se disuelvan completamente y se obtengan 1000 ml de
solucion. Dicha solucién debe ser preparada posterior a la sensibilizacion para

garantizar la concentracion. (ASTM A262-02a).

3.5.12 Seleccion de los equipos para los ensayos
+ Maguina para ensayos de composicion quimica espectrémetro de emision

Optica por chispa. Laboratorio de control de calidad de FIMACA.
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Figura 3.6 Espectrémetro de emision éptica marca Avantis y su computador.

Figura 3.7 Espectrometro de emision Optica marca Avantis.

Figura 3.8 Muestra de material después del ensayo con espectrometro optico.
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<+ Equipo para determinar dureza marca BUEHLER. Laboratorio de materiales

y procesos de fabricacion.

w1 b T

Figura 3.9 Equipo para ensayo de dureza marca BUEHLER.

<+ Equipo para microscopia Optica. Laboratorio de materiales y procesos de
fabricacion.

Figura 3.10 Microscopio Optico.

-61 -



%+ Horno eléctrico THERMOLYNE. Laboratorio de investigacion de quimica

analitica.

47300

Furnace

Figura 3.11 Horno eléctrico marca THERMOLINE.

+ Campana para la manipulacion del acero AISI 316 en contacto con el acido

oxalico. Laboratorio de investigacién de quimica analitica.
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Figura 3.12 Campana para la manipulacién de la muestras en presencia del

ataque COrrosivo.

4 Microdurometro marca BUEHLER. Laboratorio de materiales y procesos de
fabricacion.

Figura 3.13 Microdurometro marca BUEHLER.

+ Embutidor de baquelita marca BUEHLER. Laboratorio de materiales y
procesos de fabricacion.

Figura 3.14 Embutidor de baquelita marca BUEHLER.
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4+ Esmeril de disco marca BUEHLER con refrigerante. Laboratorio de

materiales y procesos de fabricacion.

Figura 3.15 Esmeril de disco marca BUEHLER con refrigerante.

+ Equipo para ataque electroliico marca BUEHLER. Laboratorio de

materiales y procesos de fabricacion.

Figura 3.16 Equipo para ataque electrolitico marca BUEHLER.
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%+ Balanza marca Denver Instrument. Laboratorio de quimica analitica.

Figura 3.17 Balanza electronica marca Denver Instrument.

3.5.13 Procedimiento experimental para el ensayo corrosivo

Las muestras a ensayar deben presentar las dimensiones sugeridas por norma
ASTM A262-02a, deben estar limpias superficialmente e identificadas para luego
ser pesadas, antes de realizar el ensayo de evaluacion de corrosion. A
continuacion se describe un procedimiento en resumen para realizar el ensayo

seleccionado en el punto 3.4.1:

<+ Recibir el material en forma de lamina.
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Figura 3.18 Material inicial, muestra de la identificacion sobre el material.

4+ Realizar ensayos de composicidon quimica, dureza y microdureza a una
porcién del material, esto con la finalidad de recopilar informacién del

material obtenido.

#+ Comparar los valores de composicién quimica, dureza y microdureza

experimentales con los datos tedricos.

+ Someter el material a diversos procesos de mecanizado con la finalidad
obtener muestras con las dimensiones sugeridas por la norma ASTM A262-
02a.

4+ Realizar la preparacion de las muestras (desbaste grueso progresivo) y de
esta manera obtener un acabado en la superficie de las muestras, esto con

la finalidad de obtener metal base homogéneo.

Figura 3.19 Muestra inicial mecanizadas, antes de la preparacion

metalogréfica.
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Figura 3.20 Muestra iniciales, preparadas metalograficamente para ser

ensayadas con acido corrosivo.

+ l|dentificar cada una de las muestras para llevar un registro y control

adecuado.

#+ Realizar pesaje de cada una de las muestras, esta actividad es de
importancia ya que a través de esta variable se evaluara una parte de la
corrosion que puede sufrir el material en estudio. Se recomienda utilizar un
secador y utensilios como guantes y pinzas para no adherirle peso a las
muestras en la transicion de sus ensayos y asi no obtener valores erroneos.
Ver figura 3.22.

+ Realizar la sensibilizacién de los grupos de muestras, se debe utilizar un
horno que provea una temperatura de 675 °C las muestras deben

permanecer en su interior una hora.

Figura 3.21 Muestra posicionadas en el horno para tratamiento.
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4 Realizar un tratamiento térmico normalizado, se selecciona este tratamiento
en especifico conociendo previamente la microestructura del material. Las

muestras se dejan enfriar fuera del horno a temperatura ambiente.

4+ Pesar las muestras nuevamente, a partir de estos valores se estudiara la
influencia de la corrosion del acido oxalico sobre las muestras de acero
inoxidable AISI 316L. Tomar nota de los valores. Se recomienda utilizar un
secador y utensilios como guantes y pinzas para no adherirle peso a las
muestras en la transicion de sus ensayos y asi no obtener valores erroneos.

Ver figura 3.22.

Figura 3.22 Secador para muestras.
4+ Preparar la solucién de acido oxalico al 10 % de la siguiente manera:

La seleccién de la solucién a utilizar en el ensayo previamente establecido sera
la preparada mediante la adicion de 900 ml. de agua destilada a 100 gr. de
cristales de acido oxalico (H,C,04.2H,0), agitando cuidadosamente hasta que los

cristales de acido oxalico se disuelvan. (ASTM A262-02a).
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Figura 3.23 Solucion de acido oxalico.

#+ Preparar cinco grupos de seis muestras cada uno, cada grupo de muestras
sera sometido a la presencia de acido oxalico durante diferentes periodos
de tiempo el menor serd de 48 horas, luego 96 horas y asi sucesivamente

cada 48 horas hasta completar 240 horas.

Figura 3.24 Recipiente donde seran colocadas las muestras para su

exposicion.

4+ Realizar el ataque quimico, se colocan los grupos de muestras dentro de
los recipientes, posteriormente se vertera el contenido de acido en cada
uno de los recipientes hasta cubrir 25 mm. de la parte inferior de las

muestras.

Figura 3.25 Muestras posicionadas en los correspondientes envases

previamente identificados, preparados para el contacto con el acido oxalico.
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Se recomienda seguir el siguiente procedimiento para determinar la

procedencia de cristales en la superficie de las muestras o probetas evaluadas en

contacto con acidos oxalico:

+
+

A 0.5 ml de muestra problema. Afiadir HAC 6 M hasta acidificar la solucién.
Si se forma precipitado separe el sobrenadante para los pasos siguientes y
descarte el precipitado.

A la solucion sobrenadante afiada 0.5 ml Ca(NO3),, caliente y deje reposar
por 5 minutos, un precipitado blanco cristalino puede ser oxalato. Para
nuestro caso no ocurrié asi, debimos seguir al siguiente paso.

Se procedié a lavar el precipitado formado 3 veces con 1 ml de solucion
saturada de CaSOQy, cada vez centrifugue y descarte los sobrenadantes.
Disuelva el precipitado con H>,SO,4 3M, caliente y afiada una gota KmnO,
0.01 M. Decoloracion indica oxalato. Para nuestro caso este paso fue el
satisfactorio dando como resultado de que los cristales provenian de la

solucién de acido oxalico.

Retirar las muestras de cada grupo tras cumplir su periodo de exposiciéon
correspondiente.

Pesar cada una de las muestras seguidamente de ser retiradas de la

exposicion al acido oxalico. Tomar nota de los valores.

Limpiar cada una de las piezas del grupo tras cumplir su periodo de
exposiciéon correspondiente, se puede utilizar agua destilada o acetona.
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Figura 3.26 Limpieza de muestras. (a) Muestras listas para ser
desengrasadas y para debidamente realizar sus correspondientes limpiezas, (b)
Componente quimico para realizar el desengrase de las muestras establecido de

acuerdo a la norma.

+ Pesar cada una de las muestras nuevamente utilizando acido fosférico, se
puede utilizar un cepillo con cerdas plasticas, esto con la finalidad de

obtener una limpieza y desengrase profundo.

+ Seleccionar dos muestras de cada grupo. Realizar corte y embutido de las
muestras que pertenecen a los grupos de estudio de los diferentes periodos

de exposicion.
+ Realizar ensayos de microdureza.
+ Realizar ensayos de dureza.

+ Realizar ensayos de microscopia 6ptica y electrénica de barrido para

obtener la evaluacidn de la corrosion por medio del acido oxalico.
3.5.14 Prueba de procedencia de los cristales de acido oxalico

En lo que respecta a esta prueba, como se menciono anteriormente, se realizo
para determinar que o cuales componentes forman los cristales en la superficie del
material, estos cristales presentaron solubilidad en agua. En esta busqueda de la
procedencia de los cristales se siguié el procedimiento descrito en el capitulo 3.
Arrojando como resultado que los cristales provenian de la precipitacion del acido
utilizado para el contacto con el material, acero inoxidable AISI 316L.

+ A 0.5 ml de muestra problema. Afadir HAC 6 M hasta acidificar la solucion.

+ Si se forma precipitado separe el sobrenadante para los pasos siguientes y
descarte el precipitado.

+ A la solucién sobrenadante afiada 0.5 ml Ca(NO3),, caliente y deje reposar
por 5 minutos, un precipitado blanco cristalino puede ser oxalato. Para
nuestro caso no ocurrié asi, debimos seguir al siguiente paso.

+ Se procedi6 a lavar el precipitado formado 3 veces con 1 ml de solucién
saturada de CaSO,, cada vez centrifugue y descarte los sobrenadantes.
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+ Disuelva el precipitado con H,SO,4 3M, caliente y afiada una gota KmnOg4
0.01 M. Decoloracion indica oxalato. Para nuestro caso este paso fue el
satisfactorio dando como resultado de que los cristales provenian de la

solucion de acido oxalico.
3.5.15 Preparacion metalogréafica de las muestras

Lo que se requiere con este proceso es llevar a la superficie de las muestras a
un estado donde se permita la evaluacién de las mismas de forma correcta. Esto
por motivo de que las muestras pueden presentar algunas deformaciones como
ranuras, coletas de cometa, grasa, entre otras que pueden ocasionar distorsion en
el momento de la evaluacion al momento de observar la influencia de corrosion
por agrietamiento intergranular que se pudiese presentar en las muestras

atacadas por acido oxalico.

Una vez seleccionadas las muestras a estudiar se proceden a lijar con lija 80,
240, 320, 400, 600 y 1200 respectivamente hasta obtener un pulido tipo espejo.
Ya pulidas las muestras se realizara su identificacion, pesaje, sensibilizacion y
ataque quimico correspondiente para luego realizarle los diferentes ensayos como

dureza, microscopia, microdureza. (ASTM E3).

3.5.16 Procedimiento para evaluar la dureza antes y después del ataque
quimico

Para evaluar la dureza del material se utilizara el método Rockwell B. Para este
ensayo se utilizara un durometro marca BUEHLER ver figura 3.9, se estableceré el
parametro para Rockwell b, una carga de 100Kg, con un identador de bola de
1/16", este ensayo se realizara para cada muestra con un numero alrededor de 5
identaciones para cada una, para asi obtener un valor acorde por medio de una
sumatoria para luego a partir de los 5 ensayos. (ASTM E112, ASTM E785).

3.5.17 Analisis microscopico de las muestras antes y después del ataque
quimico

El analisis microscépico del material se realiza para observar las caracteristicas
estructurales, de esta forma determinar las posibles imperfecciones que presenta
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antes y después del ataque. Se utilizara un microscopio conectado a una
computadora, el mismo proporciona aumentos de 100X, 200X, 400X y 1000X.
Para el andlisis se utilizaran las imadgenes que muestren la microestructura de
clara y que permita el andlisis posterior de acuerdo a la norma. (ASTM E 407).
Posterior al analisis microscopico se realizara una medicion del tamafio de grano
de cada una de las condiciones en la que se presentara el material. Esto se
obtendra cambiando la recepcién de imagen del microscopio Optico que va dirigida
a un computador, se llevara a al lente del microscopio convencional y luego
mediante unas plantillas establecer cual es la que concuerda con el tamafio de

grano del material evaluado.

3.5.18 Evaluacion de la influencia de corrosién por picadura y agrietamiento

en las muestras

Tomando en cuenta que los materiales se ven afectados por la corrosion en
cualquier tipo de condiciones ambientales y de trabajo, en este caso se desea
incrementar las condiciones criticas del material, condiciones atmosféricas y el
contacto con un medio corrosivo a base de acido oxalico de acuerdo a la norma.
(ASTM E112).

3.5.19 Analisis de microdureza antes y después del ataque quimico

La microscopia se realiza mediante el uso de un microscopio 6ptico adaptado a
un computador (figura 3.10), para tomar referencia de las condiciones regulares
(iniciales y finales) del material, la preparacibn metalografica que antecede al
estudio microscopico revela la estructura verdadera, las condiciones iniciales
permiten comparar el dafio ocasionado por el acido oxalico al material. El ensayo
de microdureza se realiza mediante un microdurometro BUEHLER (figura 3.13),
con identador de punta de diamante, con una precarga de 10, la cual corresponde
al tamafio de grano del material, posterior a la identacion se deben medir las
diagonales principales de la huella y el microdurometro determina la microdureza
en Vickers (HV). El tamafo del grano del material se determina mediante una
plantilla granulométrica. Para la preparacion metalografica se realizaron los
siguientes pasos: (ASTM E384.)

-73 -



Capitulo 4.
Resultados experimentales y discusion

4.1 Aceroinoxidable AISI 316L

A continuacién se presenta un estudio preliminar sobre de la composicion y
resistencia a la corrosién de acero inoxidable AISI 316L expuesto en solucién
corrosiva de acido oxalico al 10%. En la tabla 4.1 se muestra la composicion
quimica del acero inoxidable tomada de la certificacion recibida por la empresa

distribuidora del material (AISI 316 L, acero inoxidable austenitico).

Tabla 4.1 Composicion quimica del acero AlISI 316 L porcentaje. (Certificacion).

Material C S Si Mn Cr Ni Mo P N

AISI 316L 0.018| 0.02 | 051 | 1.74 | 16.7 | 10.2 | 2.12 | 10.2 |0.025

4.2 Anélisis quimico

La tabla 4.2 se muestra la composicion quimica del material inicial. Obtenida un

ensayo con espectrometro de emision Optica.

Tabla 4.2 Composicion quimica del acero inoxidable AISI 316L. (Determinada

mediante espectrémetro de emision Gptica).

C Si Mn P S Cr Ni Mo | Mg Cu

% % % % % % % % % %

<1.40]0.395]2.11]0.029 | 0.017 | >10.92 | >8.64 | 2.40 | 0.039 | 0.422

Se puede observar que la composicion quimica obtenida del material coincide
con la composicién quimica mostrada en la tabla 4.1. El porcentaje de carbono es
bajo y el porcentaje de cromo es elevado comparado con los demas componentes,
posee mas de un 7% de Niquel todo esto indica que es un acero austenitico. De
esta manera se comprueba que el material adquirido es acero inoxidable AISI
316L.
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4.3 Ataque quimico alas muestras de acero inoxidable AISI 316L

Las figuras 4.1 y 4.2 muestran el contacto del &cido oxalico sobre las piezas y la
aparicion de los cristales de oxalato respectivamente, que se fueron formando con
el continuo proceso de exposicion y de las condiciones a la que se encontré el
material.

Figura 4.2 Aparicion de los cristales de oxalato en las muestras después del
contacto con acido oxalico, transcurrido los periodos de tiempo establecidos.

La figura 4.3 muestra la forma en que se presentaron los cristales a causa
de la precipitacién del oxalato sobre la superficie de las piezas. Posterior se
presenta la figura 4.4 que indica porciones de los cristales que fueron quitadas del

material, para realizar su pesaje y ciclos de limpiezas.
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Figura 4.3 Muestras sacadas de los envases después del ataque quimico,

aparicion de los cristales de oxalato.

Figura 4.4 Limpieza de los cristales formados en las muestras para ser

sometido a pruebas preliminares.

Se muestra en la figura 4.5 se muestra una porcion de cristales de oxalato

a los cuales se le realizo un ensayo para determinar su procedencia.

-77 -



Figura 4.5 Extractos de cristales de oxalato, para su posterior evaluacion.

La figura 4.6a presenta las figuras ya limpiadas sin la presencia de los
cristales de oxalato, y la 4.6b el quimico utilizado para limpiar algan tipo de grasa

presente en las probetas.

Figura 4.6 Limpieza de muestras. (a) Muestras listas para ser
desengrasadas y para debidamente realizar sus correspondientes limpiezas
descritas en e capitulo 3, (b) Componente quimico para realizar el desengrase de

las muestras establecido de acuerdo a la norma.

Realizado el ataque quimico a las piezas, como se menciono anteriormente se
produjo en la superficie del material cristales de la misma solucién de &acido
oxalico, (ver figuras de la 4.2 y 4.3). Para conocer la procedencia de estos
cristales se realizaron diversas pruebas, que provienen de un compendio de
ensayos de aniones y sales, estas pruebas fueron facilitadas por el personal del
laboratorio de quimica analitica. Especificamente se utilizé la prueba de oxalato,
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debido a que es el principal componente al cual fue puesto en contacto con el

material.

Figura 4.7 Imagenes de la verificacion de la procedencia de lo cristales

adheridos a la superficie de las muestras.
4.3.1 Analisis del atague quimico.

El ataque quimico se utilizd principalmente para la evaluacion del

comportamiento del acero inoxidable AISI 316L

Realizado al ataque quimico a las muestras, se pueden observar figura 4.1y
4.2 que en el transcurso del tiempo de contacto &cido-material, se observaron
cambios en la superficie del material externa, debido a cristales de oxalato, el cual
fue determinado una vez obtenido muestras de esta reaccidbn quimica que
aparecio por la accién de la solucion del acido oxalico. Estos cristales se
presentaban de forma sdlida tanto en la parte que estuvo contacto con el acido
como la que no tubo contacto, se presentaban de forma humeda, siendo un
agente importante en la influencia de la corrosién, agrietamiento intergranular,

picadura.
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Figura 4.8 Imagenes descriptivas de la inmersién de las muestras en los

envases.

Esta influencia de cristales de oxalato figura 4.8 ocasionada por el atague
quimico, a través de la solucion de &cido oxdlico, viene de la mano de las
condiciones en donde se encuentre el lugar de exposicion, pueden influir variables
como la temperatura, presion atmosférica, sensibilizacion del material etc. Debido
a que previamente evaluado los cristales de oxalato se realizaron pruebas extras
de contacto entre el material y el acido oxalico. Estas pruebas extras fueron
realizadas en diferentes ambientes para corroborar que no existia algun agente

que influyera sobre la aparicion de estos cristales.

Las figuras 4.9 y 4.10, demuestran la manera de en que n las muestras que no
son sensibilizadas la velocidad de corrosiéon es menor que en las sensibilizadas,
este parametro se llevo a acabo a 675 °C lo cual proporciona una condicion critica

de operatividad del material en estudio.

Sin sensibilizar Sensihilizada

Figura 4.9 Imagen descriptiva de la influencia de la sensibilizacién, antes

de la exposicion con el acido, (calentamiento de las piezas).
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Acido oxalico, en forma de crist

(@)

Figura 4.10 Imagen descriptiva de la aparicion de el oxalato en diferentes

(b)

les.

entornos, (a) fuera de la campana, (b) en la campana, después de un dia de la

exposiciéon con el acido.

Segun el procedimiento explicado en la seccion 3.5.14 se demostré que los

cristales formados en la superficie de las muestras son de oxalato, se determino

que una diferencia de temperatura (5 °C.) incrementa la formacion de cristales.

Esto se demostré mediante colocacién de probetas en la campana (figura 4.10 b)

la cual tiene una temperatura promedio de 28 °C y el laboratorio de analitica

(figura 4.10 a) que tiene una temperatura promedio de 23 °C.

4.4 Pesaje de las muestras antes del ataque quimico

Los valores obtenidos del peso de las muestras iniciales se muestran en la

tabla 4.3.
Tabla 4.3 Peso inicial de las muestras a ensayar.
Probetas | AE AF BA BE CE CF DE DF EA EC
Peso
inicial | 35,8866 | 36,7478 | 33,6924 | 34,7191 | 31,3431 | 36,0964 | 32,7651 | 34,1964 | 30,5169 | 31,2757

(gr)

4.4.1 Pérdida de peso de las muestras después del ataque quimico

Se realizaron diversos procedimientos de limpieza a las muestras posterior al

atague quimico, tal y como se explicé en el capitulo 3 punto 3.4.9, a continuacién
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se presenta una tabla con los resultados obtenidos. Se utiliz6 la misma balanza

para todas las medidas.

Tabla 4.4 Peso de las probetas ensayadas una vez realizada cada limpieza.

-82 -



Tabla 4.5 Valores de la ganancia del material (cristales de acido oxalico) expuesto

al acido oxalico.

SIN CON
CRISTALES | CRISTALES

PROBETA (gr) (gr)
AE 31,4245 35,8866
AF 33,5104 36,7478
BA 32,6387 33,6924
BE 32,1428 34,719
CE 30,6114 31,3431
CF 33,3626 36,0964
DE 32,2213 32,7651
DF 33,4878 34,1964
EA 29,9509 30,5169
EC 30,6775 31,2757

4.4.1.1 Pérdidade peso de las muestras sometidas a atague quimico

durante 48 horas

A continuacién se presentan una grafica de la pérdida de peso con respecto a
los ciclos de limpieza para dos muestras sometidas a 48 horas de exposicion. A

continuacion se presenta una tabla con informacion de las muestras.

Tabla 4.6 Informacion sobre pérdida de peso de muestras sometidas a 48 horas

de exposicion.

PESO
INICIAL PESO | PERDIDA DE PESO | PERDIDA DE PESO
PROBETA (gr) FINAL (gr) | PERIODO EN (%) AL ANO (%)
EA 29,9509 | 29,9452 0,0223 0,16312
EC 30,6775 | 30,6700 0,0230 0,16786
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PERDIDA DE PESO PARA UN PERIODO DE 48 HORAS
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Gréfica 4.1 comportamiento de la pérdida de peso para un periodo de 48 horas.

GANANCIA DE COMPONENTE QUIMICO EN LA SUPERFICIE
DEL MATERIAL PARA UN PERIODO DE 48 HORAS
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Gréfica 4.2 Comportamiento de la ganancia de peso para un periodo de 48 horas.

4.4.1.2 Pérdida de peso de las muestras sometidas a ataque quimico durante
96 horas

A continuacién se presentan una grafica de la pérdida de peso con respecto a
los ciclos de limpieza para dos muestras sometidas a 96 horas de exposicion. A

continuacion se presenta una tabla con informacion de las muestras.
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de exposicion.

Tabla 4.7 Informacion sobre pérdida de peso de muestras sometidas a 96 horas

PESO
INICIAL PESO PERDIDA DE PESO | PERDIDA DE PESO
PROBETA (gr) FINAL (gr) | PERIODO EN (%) AL ANO (%)
DE 32,2213 32,2141 0,0216 0,3148
DF 33,4878 33,4801 0,0243 0,35448
PERDIDA E PESO PARA UN PERIODO DE 96 HORAS
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Gréfica 4.3 Comportamiento de la pérdida de peso para un periodo de 96 horas.
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Gréfica 4.4 Comportamiento de la ganancia de peso para un periodo de 96 horas.
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4.4.1.3 Pérdida de peso de las muestras sometidas a atague quimico

durante 144 horas

A continuacién se presentan una grafica de la pérdida de peso con respecto a
los ciclos de limpieza para dos muestras sometidas a 144 horas de exposiciéon. A

continuacion se presenta una tabla con informacion de las muestras.

Tabla 4.8 Informacion sobre pérdida de peso de muestras sometidas a 144 horas

de exposicion.

PESO
INICIAL PESO | PERDIDA DE PESO | PERDIDA DE PESO
PROBETA (gr) FINAL (gr) | PERIODO EN (%) AL ARO (%)
CE 30,6114| 30,6048 0,0279 0,61062
CF 33,3626| 33,3545 0,0302 0,6609

PERDIDA DE PESO PARA UN PERIODO DE 144 HORAS
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Gréfica 4.5 Comportamiento de la pérdida de peso para un periodo de 144 horas.
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GANANCIA DE COMPONENTE QUIMICO EN LA SUPERFICIE
DEL MATERIAL PARA UN PERIODO DE 144 HORAS
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Gréfica 4.6 Comportamiento de la ganancia de peso para un periodo de 144

horas.

4.4.1.4 Pérdida de peso de las muestras sometidas a ataque quimico

durante 192 horas

A continuacion se presentan una grafica de la pérdida de peso con respecto a
los ciclos de limpieza para dos muestras sometidas a 192 horas de exposicion. A

continuacion se presenta una tabla con informacion de las muestras.

Tabla 4.9 Informacion sobre pérdida de peso de muestras sometidas a 192 horas

de exposicion.

PESO
INICIAL PESO | PERDIDA DE PESO | PERDIDA DE PESO
PROBETA (gr) FINAL (gr) | PERIODO EN (%) AL ANO (%)
BA 32,6387| 32,6296 0,0279 0,81416
BE 32,1428| 32,1331 0,0302 0,8812
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PERDIDA DE PESO PARA UN PRIODO DE 192 HORAS
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Gréfica 4.7 Comportamiento de la pérdida de peso para un periodo de 192 horas.

GANANCIA DE COMPONENTE QUIMICO EN LA SUPERFICIE
DEL MATERIAL PARA UN PERIODO DE 192 HORAS
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Gréfica 4.8 Comportamiento de la ganancia de peso para un periodo de 192
horas.

4.4.15 Pérdida de peso de las muestras sometidas a atague quimico

durante 240 horas

A continuacién se presentan una grafica de la pérdida de peso con respecto a
los ciclos de limpieza para dos muestras sometidas a 240 horas de exposiciéon. A

continuacion se presenta una tabla con informacion de las muestras.
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Tabla 4.10 Informacion sobre pérdida de peso de muestras sometidas a 240

horas de exposicion.

PESO
INICIAL PESO | PERDIDA DE PESO | PERDIDA DE PESO
PROBETA (gr) FINAL (gr) | PERIODO EN (%) AL ARO (%)
AE 31,4245 31,4161 0,0267 0,9757
AF 33,5104 33,4992 0,0334 1,2199

PERDIDA DE PESO PARA UN PERIODO DE 240 HORAS.
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Gréfica 4.9 Comportamiento de la pérdida de peso para un periodo de 240 horas.

GANANCIA DE COMPONENTE QUIMICO EN LA SUPERFICIE
DEL MATERIAL PARA UN PRIODO DE 240 HORAS
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Gréfica 4.10 Comportamiento de la ganancia de peso para un periodo de 240

horas.

4.4.1.6 Comportamiento de las variaciones de peso de las muestras para los

diversos periodos de tiempo

En la grafica 4.11 se muestra el comportamiento de la perdida de peso en los

diferentes periodos de tiempo de exposicion.

Mientras mayor es el periodo de exposicion mayor es la perdida de peso del

material.
COMPORTAMIENTO DE LA GANANCIA PROMEDIO DE
OXALATO PARA LOS PERIODOS DE TIEMPO DE ESTUDIO

5
54 /
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e
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Z /’—\/’,
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0 48 96 144 192 240 288
PERIODOS DE TIEMPO (h)
—e— GANANCIA DE CRISTALES

Gréfica 4.11 Comportamiento de la ganancia peso en funcién de los periodos de

tiempo establecidos.

En la gréafica 4.11 es de resaltar que mientras mayor es el periodo de exposicion

de las muestras acido oxalico mayor es la ganancia de cristales de oxalato.
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4.4.2 Analisis de los resultados de la pérdida de peso de las muestras

sometidas a atague quimico

La pérdida de peso del material se estudio mediante el pesaje de las muestras
antes del ataque quimico, posteriormente se realizaron varios ciclos de limpieza
como se explico en el capitulo 3 punto 3.4.9, los valores obtenidos se mostraron
en las graficas 4.1 hasta la 4.10, este deterioro que sufrié el material se debi6 a la
exposicion del mismo al acido oxalico, produciéndose un deterioro a medida que
los periodos de tiempo aumentaban, dichos periodos fueron establecidos por la
norma ASTM A262-02a. Los diferentes ciclos de limpiezas que se realizaron para
determinar el peso final de las muestras, cada pesaje se lleva a cabo al final de
cada ciclo de limpieza, para ello se utilizo acido desengrasante, agua destilada y
demas accesorios para no adherirle masa proveniente de agentes externos que
influyan en peso final de las muestras. Estos ciclos de limpieza se realizaron hasta
que el valor del peso fuera mismo, lo que implica que cualquier tipo de agente

externo influya en el valor del peso de las muestras.

Al momento del primer ciclo de limpieza nos encontramos con la aparicion de
unos cristales de oxalatos adheridos a las muestra, ver figura 4.8, por esta razén
se procedidé a la obtencion del peso de las muestras con estos cristales y sin los
cristales, dando como resultado una trayectoria ascendente de la ganancia de
cristales de oxalato en funcion de los tiempos establecidos. Esto da indicio que a
razon de mayor proporcion de oxalato influenciando sobre las muestras, mayor
sera la pérdida de peso en las mismas; a medida que aumenten los tiempos de
contacto entre el material y el 4cido oxalico. La pérdida de peso es un tipo de

corrosion que afecta las condiciones de operacién del acero inoxidable.

En la tabla 4.11 se muestra los valores de la tasa de corrosién tal como se

explico en la seccién 3.5.9, calculada mediante la ecuacion 1.

Tabla 4.11 Tabla de tasa de corrosion por afio.

Muestras Peso inicial | Peso final Peso en mpy
(gn (gn (mg)
AE 31,4245 31,4161 8,4 0,06147
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AF 33,5104 33,4992 11,2 0,08196
AB 32,8371 32,8293 7,8 0,05708
AC 32,3385 32,3312 7,3 0,05342
AD 34,4046 34,3956 9,0 0,06586
AA 30,5456 30,5388 6,8 0,04976

De la tabla 4.11 se obtiene un valor promedio de 0.06159 milimetros por afio del
material, dicho valor no representa un cambio significativo. Tomando en cuenta
gue se considera un cambio sustancial en la variable peso valores de tasa de
corrosion mayores a 0.5 milimetros por afio. Lo cual indica que el acero AISI 316L
cumple con las condiciones del ensayo ASTM A262-02a en lo que respecta a

pérdida de peso.
4.5 Dureza del material inicial

Este ensayo se realizo de acuerdo a la metodologia descrita en el capitulo 3
punto 3.4.15, Los resultados se muestran en la tabla 4.11.

Tabla 4.12 Ensayo de dureza antes de la exposicion del material (AISI 316 L) con

el acido oxalico.

PROBETAS DE ACERO INOXIDABLE AISI 316 L INICIALES.

IDENTACIONES

REALIZADAS AL

ACERO INOXIDABLE DUREZA |DESVIACION
AISI 316L ID1]ID2]|]ID3|ID4]|ID5 | ID6 |PROMEDIO| ESTANDAR

Material | DUREZA

inicial (Rb) 83 | 824|821 ]|829]|835]| 825 82,8 0,500666223

La tabla 4.12 presenta una desviacion estandar de 0.5006 Rb. Dicho valor

representa una variacion muy pequefa en la dureza del material.

Se presenta la grafica 4.13 el comportamiento de la dureza del acero inicial.
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COMPORTAMIENTO DEL MATERIAL INICIAL
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Gréfica 4.12 Comportamiento de la dureza del material inicial.
4.5.1 Resultados del ensayo de dureza de las muestras obtenidos después

del ataque quimico.

A continuacion se presentan los resultados obtenidos al realizar los ensayos de

dureza descritos en el capitulo 3 punto 3.4.15.

4.5.1.1 Valores y graficos del ensayo de dureza de las muestras sometidas a

ataque quimico 48 horas.

Tabla 4.13 Dureza de las probetas EE y EF sometidas a acido oxalico durante 48

horas.
PROBETAS SOMETIDAS A ACIDO OXALICO DURANTE 48 HORAS

IDENTACIONES
REALIZADAS AL

ACERO
INOXIDABLE AISI DUREZA |DESVIACION

316L ID1| D2 | D3| D4 | ID5]| ID6 |PROMEDIO| ESTANDAR
EE| DUREZA (Rb)| 82,4 | 829 | 846 | 80,7 | 86,2 | 815 83,05 2,034453
EF | DUREZA (Rb)| 81,2 | 822 | 82,7 | 828 | 825 | 82,7 82,35 0,6024943
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La tabla 4.13 presenta una desviacion estandar de 1.3184 Rb. Esta desviacion

se calculo se calculo sacando el promedio de las obtenidas. Dicho valor

representa una variacion muy pequefa en la dureza de las muestras.

87
86
85

COMPORTAMIENTO DE PROBETAS EXPUESTAS A ACIDO
OXALICO DURANTE 48 HORAS

—e—DUREZA EE

o)

4 o /-0\ / \ —s— DUREZA EF
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80 \
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Gréfica 4.13 Comportamiento de la dureza de las probetas EE y EF ensayadas y

45.1.2

sometidas a

el material inicial.

ataque quimico 96 horas.

Valores y graficos del ensayo de dureza de las muestras

Tabla 4.14 Dureza de las probetas DB y DC sometidas a acido oxalico durante 96

horas.

PROBETAS SOMETIDAS A ACIDO OXALICO DURANTE 96 HORAS

IDENTACIONES
REALIZADAS AL

ACERO
INOXIDABLE AISI DUREZA |DESVIACION
316L ID 1 ID 2 ID3 ] ID4 | ID5 | ID6 |PROMEDIO| ESTANDAR
DUREZA
DB (Rb) 823 | 814 | 77,7 ] 80,6 | 82,6 | 815 81,01 1,618042615

-94 -




DUREZA
Rb) | 816

La tabla 4.14 presenta una desviacion estandar de 1.2884 Rb. Esta desviacion

82,6 | 82,6 | 81,3 | 81,2 | 80,6 81,65 0,804363102

|DC

se calculo se calculo sacando el promedio de las obtenidas. Dicho valor

representa una variacion muy pequefa en la dureza de las muestras.

COMPORTAMIENTO DE PROBETAS EXPUESTAS A ACIDO
OXALICO DURANTE 96 HORAS
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Gréfica 4.14 Comportamiento de la dureza de las probetas DB y DC ensayadas y

el material inicial.

4.5.1.3 Valores y graficos del ensayo de dureza de las muestras sometidas a

ataque quimico 144 horas.

Tabla 4.15 Dureza de las probetas CD y CC sometidas a acido oxalico durante
144 horas.

PROBETAS SOMETIDAS A ACIDO OXALICO DURANTE 144 HORAS

IDENTACIONES

REALIZADAS AL
ACERO DUREZA |DESVIACION

INOXIDABLE AISI ID1 | ID2 | ID3 | ID4 | ID5 | ID6 |PROMEDIO|ESTANDAR

-95 -



316L

DUREZA

CD (Rb) 80,2 82 778 ] 792 ] 76,5 | 81,9 79,6 2,209977375
DUREZA

CcC (Rb) 80,7 80 86,3 81 80,9 | 78,6 81,25 2,629638758

La tabla 4.15 presenta una desviacion estdndar de 2.4198 Rb. Esta desviacion
se calculo se calculo sacando el promedio de las obtenidas. Dicho valor

representa una variacion muy pequefia en la dureza de las muestras.

COMPORTAMIENTO DE PROBETAS EXPUESTAS A ACIDO
OXALICO DURANTE 144 HORAS
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Gréfica 4.15 Comportamiento de la dureza de las probetas CD y CC ensayadas y

el material inicial.

4.5.1.4 Valores y graficos del ensayo de dureza de las muestras sometidas a

ataque quimico 192 horas.

Tabla 4.16 Dureza de las probetas BB y BC sometidas a acido oxalico durante
192 horas.
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PROBETAS SOMETIDAS A ACIDO OXALICO DURANTE 192 HORAS

IDENTACIONES
REALIZADAS AL

ACERO
INOXIDABLE AlSI DUREZA | DESVIACION
316L ID1]ID2]ID3]I1D4|ID5] ID6 | PROMEDIO | ESTANDAR

BB] DUREZA (Rb) | 84 80 |826] 81 |80,8] 81,7 81,683 1,434456924

BC] DUREZA (Rb) | 77,7 | 81,8 78,7 | 82,6 | 76,9 | 81,2 79,816 2,359166519

La tabla 4.16 presenta una desviacion estandar de 1.8968 Rb. Esta desviacion
se calculo se calculo sacando el promedio de las obtenidas. Dicho valor

representa una variacion muy pequefa en la dureza de las muestras.

COMPORTAMIENTO DE PROBETAS EXPUESTAS A ACIDO
OXALICO DURANTE 192 HORAS
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Gréfica 4.16 Comportamiento de la dureza de las probetas BB y BC ensayadas y

el material inicial.

4.5.1.5 Valores y graficos del ensayo de dureza de las muestras sometidas a

ataque quimico 240 horas.
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Tabla 4.17 Dureza de las probetas AB y AC sometidas a acido oxalico durante

240 horas.
PROBETAS SOMETIDAS A ACIDO OXALICO DURANTE 240 HORAS
IDENTACIONES
REALIZADAS AL
ACERO )
INOXIDABLE AISI DUREZA |DESVIACION
316L ID1|ID2| D3| ID4| ID5 | ID6 |PROMEDIO| ESTANDAR
DUREZA
AB (Rb) 82,1 |180,8|80,3| 83 | 824 | 83,5 82,01 1,244856083
DUREZA
AC (Rb) 80,6 | 82,3 | 81,2 ] 80,3 81,8 | 80,5 81,11 0,798540335

La tabla 4.17 presenta una desviacion estdndar de 1.0216 Rb. Esta desviacion
se calculo se calculo sacando el promedio de las obtenidas. Dicho valor

representa una variacion muy pequefa en la dureza de las muestras.

COMPORTAMIENTO DE PROBETAS EXPUESTAS A ACIDO
OXALICO DURANTE 240 HORAS
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Gréfica 4.17 Comportamiento de la dureza de las probetas AB y AC ensayadas y

el material inicial.
4.5.2 Analisis de los resultados de dureza de las muestras sometidas a
acido oxalico
La dureza no puede definirse en términos de alguna propiedad especifica

del material, aunque ésta es conocida como: caracteristica de la deformacién

local, concentrada en un pequeiio volumen de su superficie exterior o como la
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resistencia que opone un material al tratar de ser rayado o penetrado por otro. La
dureza estéa relacionada con las propiedades elasticas y plasticas de un material,
la cual se da como resultado de la sensibilizacion, el tratamiento térmico o el

trabajo efectuado sobre el mismo.

El ensayo de dureza realizado a las muestras dio como resultado una
trayectoria estable que se mantiene en valores de dureza entre los 81 y 84 RB. En
la gréfica 4.19 se muestran los valores de dureza en los diversos periodos de
tiempo.

COMPORTAMIENTO DE LA DUREZA DE LAS
MUESTRAS EN LOS DIFERENTE PERIODOS DE
TIEMPO

©
o

(o]
a1

~
(63}

dureza (Rb)
[0}
o

~
o

48 96 144 192 240
TIEMPO (h)

o

Gréfica 4.18 Comportamiento de la dureza en funcion de los periodos de tiempo

establecidos.

En el comportamiento mostrado en la grafica 4.19 muestra una trayectoria
descendente que implica que a medida que el periodo de tiempo de contacto entre
el acido oxalico y el material, la dureza disminuye hasta el periodo de 144 horas,
ocasionando que el material pierda resistencia mecanica, posterior a este periodo
se observa un 1.5890 RB, indicando una variacion menor al 10% en la dureza del
material con respecto a la dureza inicial. ElI material no sufri6 cambios
significativos en la dureza, de acuerdo a lo obtenido, basado en las revisiones

bibliograficas de esta investigacion.

4.6 Microscopia optica del acero inoxidable antes del ataque quimico
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Para la obtenciéon de las imagenes de la microestructura del material se
recurrié al ensayo de microscopia Optica, en la que siguidé la metodologia descrita
en el capitulo 3 punto 3.4.16. Teniendo como resultado las siguientes imagenes a

un acercamiento de 100 x, 200 x, 400 x y 1000 x.

4.6.1 Microscopia optica del Acero Inicial

Las figuras 4.11 y 4.12 muestran la microestructura del material inicial a

diferentes aumentos.

Figura 4.11 Microscopia Optica del acero inicial 200 X.

La figura 4.11 muestra el material inicial, no se expuso a contacto con acido
oxdlico. Se identificaron con flechas las maclas que son defectos caracteristicos

del material y son concentradores de esfuerzo.
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Figura 4.12 Microscopia 6ptica del acero inicial 400X.

La figura 4.12 muestra la microestructura del material inicial aumentada, se
observan los granos claros y limites de grano con lineas finas. Esta imagen es una

porcion en mayor amplitud de la figura 4.11.
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4.6.2 Microscopia 6ptica de muestras sometidas a 48 horas

Figura 4.13 Microscopia 6ptica de muestras sometidas a 48 horas de contacto

con el acido oxalico 400X.

La figura 4.13 muestra una microestructura con granos bien definidos, los
bordes de los granos se observan un poco mas gruesos que en la condicion

inicial, esto se debe al contacto con acido oxalico durante 48 horas.
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Figura 4.14 Microscopia 6ptica de muestras sometidas a 48 horas de contacto

con el acido oxalico 1000X.

La figura 4.14 muestra en aumento el borde de grano, se puede observar una
macla indicadas con las fechas sobre la figura mencionada y bordes bien

definidos.
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4.6.3 Microscopia 6ptica de muestras sometidas a 96 horas

Figura 4.15 Microscopia Optica de muestras sometidas a 96 horas de contacto
con el acido oxalico 400X.

En la figura 4.15 se observan granos opacos, se observa deterioro en los
bordes de los granos y se observan pequefias picaduras en el material debido al
ataque con acido oxalico.
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Figura 4.16 Microscopia 6ptica de muestras sometidas a 96 horas de contacto
con el acido oxalico 1000X.

La figura 4.16 muestra en aumento algunas zonas opacas en el borde de los

granos y pequefios poros, esta imagen es de una zona ampliada de la figura 4.15.
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4.6.4 Microscopia 6ptica de muestras sometidas a 144 horas

Figura 4.17 Microscopia 6ptica de muestras sometidas a 144 horas de contacto

con el acido oxalico 400X.

La figura 4.17 muestra un microestructura muy deteriorada debido a las 144
horas de exposicién al 4cido oxalico se observan muchos mas poros que en la
condiciones anteriores y deterioro en los limites de grano, las maclas se observan

mas deterioradas.
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Figura 4.18 Microscopia 6ptica de muestras sometidas a 144 horas de contacto

con el acido oxalico 1000X.

4.6.5 Microscopia 6ptica de muestras sometidas a 192 horas

- 107 -



Figura 4.19 Microscopia Optica de muestras sometidas a 192 horas de contacto
con el acido oxalico 400X.

La figura 4.19 muestra un deterioro elevado se observa gran cantidad de
picaduras en los granos y en los limites de los mismos. Las flechas sefalan
conjuntos de poros en los bordes de grano que pueden ocasionar agrietamiento, a
consecuencia de la union de las picaduras en la superficie del material. En la

figura 4.20 se observan algunos detalles en aumento.
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Figura 4.20 Microscopia 6ptica de muestras sometidas a 192 horas de contacto

con el acido oxalico 1000X.

4.6.6 Microscopia 6ptica de muestras sometidas a 240 horas
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Figura 4.21 Microscopia Optica de muestras sometidas a 240 horas de contacto
con el acido oxalico 400X.

La figura 4.21 muestra la microscopia de una probeta expuesta a 240 horas de
contacto con el acido oxdlico, en ella se observa un deterioro general de la
superficie, los limites de grano muy deteriorados muchas cavidades y zonas muy
opacas Yy deterioradas debido al contacto con el acido. La figura 4.22 muestra una

porcion en aumento.
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Figura 4.22 Microscopia 6ptica de muestras sometidas a 240 horas de contacto

con el acido oxalico 1000X.
4.6.7 Analisis de los resultados de microscopia 6ptica

Para lograr observar la microestructura del material se realizé el procedimiento
descrito en el capitulo 3 (punto 3.4.16). Las imagenes de las muestras de acero
inoxidables AISI 316L tomadas con el microscopio Optico presentan un arreglo
equiaxial de los granos, de igual manera se pueden observar precipitaciones de
carburo de cromo en los bordes de los granos, los cuales se observan en menor

cantidad las figuras del material inicial (Figura 4.12).

Los cambios en la microestructura del acero inoxidable AISI 316 L se pueden
atribuir a la sensibilizacion que se le realizo, la cual se llevo a cabo a una
temperatura de 675 °C durante una hora, dicha temperatura proporciona la
maxima precipitacion de los carburos (norma ASTM A262-02a). Posterior a la
sensibilizacion se realizdé un tratamiento térmico normalizado. Antes del ataque
guimico el material presenta una microestructura austenitica tipica de los aceros
inoxidables de la serie 300 (figura 4.12). Siguiendo un esquema comparativo se

determina lo siguiente: Se observan agrietamientos alrededor del grano los cuales
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no se observaban inicialmente. Se observan algunos agujeros pequefios 0
cavidades generadas por el quimico al cual fue sometido el acero, dichos defectos

aparecen en mayor cantidad a medida que los tiempos de exposicion aumentan.

Se evidencian en las muestras picaduras ocasionadas por el ataque del &cido
oxalico a medida que aumentan los periodos de tiempo de contacto. En los limites
de grano se observa un mayor deterioro ocasionado por la concentracion del &cido

en estas cavidades.

Se muestra en la figura 4.23 a, b, c, d, e y f, una comparaciéon de la

microestructura del material inicial con respecto a la diferentes condiciones.
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Figura 4.23 Microestructura de la condicion inicial versus las diversas condiciones
de exposicién, (a) material inicial, (b) 48 horas, (c) 96 horas, (d) 144 horas, (e) 192
horas y (f) 240 horas.

Se determind que el tamafio de grano no se vio afectado, manteniéndose en un
valor de 8, obtenido de acuerdo a norma ASTM 112. Aunque se observa deterioro
en el material (picadura e inicios de grietas), el acero en las condiciones a las que
fue sometido no presenta cambios en la microestructura por tanto se debe estudiar

la microdureza para comprobar los cambios en la resistencia del material
4.7 Microscopia electronica de barrido

Para la obtencion de las imagenes de la microestructura del material se recurrio
al ensayo adicional, el cual fue el de microscopia electrénica de barrido y EDX.
Teniendo como resultado las siguientes imagenes a un acercamiento de 500x y
1000x y los porcentajes de composicion en la zona estudiada, para verificar si
ocurrid algun cambio en la composicion del material en la presencia del acido

oxalico.
4.7.1 Microscopia electronica de barrido muestra inicial

Las figuras 4.23, 4.24 muestran la microestructura del material inicial. Esta

muestra no fue sometida a sensibilizacion ni a contacto con acido oxalico.
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Figura 4.23 Microestructura de la condicion inicial.
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Figura 4.24 Microestructura de la condicion inicial.
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Las figuras 4.23 y 4.24 muestran una microestructura del material heterogénea
de granos equiaxiales, ademas granos de diferentes tamafios, maclas y algunos
granos mas claros que otros debido a los relieves y desniveles presentes en la
superficie del material.

4.7.2 Microestructura de las muestras después de 48 horas de contacto

con el acido oxalico.

Las figuras 4.25 y 4.26 muestran la microestructura de la muestra EE que

estuvo en contacto con el acido oxalico durante 48 horas.
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AccV Spot Magn Det WD F———— 50pum
250kV 5.0 500x BSE 10.3

Figura 4.25 Microestructura a 500 x.

AccV  Spot Magn Det WD F———— 20pum
260kv 5.0 1000x BSE 103

Figura 4.26 Microestructura a 1000x.
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Las figuras 4.25 y 4.26 muestran la microestructura del material obtenida
mediante microscopia Optica de barrido, el material fue sometido a sensibilizaciéon
y a contacto con &cido oxalico durante 48 horas. Se observan los limites de grano
demarcados.

4.7.3 Microestructura de las muestras después de 96 horas de contacto con
acido oxalico
Las figuras 4.27 y 4.28 muestran la microestructura de la muestra de que estuvo

en contacto con el acido 96 horas.
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AccY SpotMagn . Det WD e R
250 k¥ 5.0, 500x BSE 105

Figura 4.27 Microestructura a 500x.

-

AccV” Spot Magn Det WD —— 20pm
250kv b0 1000x BSE 10b
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Figura 4.28 Microestructura a 1000x.

Las figuras 4.27 y 4.28 muestran la microestructura del material obtenida con
microscopia Optica de barrido, el material fue sometido a sensibilizacién y a
contacto con acido oxdlico durante 96 horas. Se observan precipitados en los
limites de grano, se aprecia mayor cantidad de poros, algunas grietas, y granos

demarcados.

4.7.4 Microestructura de las muestras después de 144 horas de contacto

con el &cido oxalico
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AccY  Spot.Magn = Det WD F———— 50 im
25.0 k¥ 5.0°- 500x BSE 105 . ¢

Figura 4.29 Microestructura a 500x.

AceM Spot' Magn ~ Det WD F————] 20 pm
25.0kv 5.0 -1000x BSE 105 '

Figura 4.30 Microestructura a 1000x.
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Las figuras 4.29 y 4.30 muestran la microestructura del material obtenida por
microscopia Optica de barrido, el material fue sometido a sensibilizacion y a
contacto con acido oxalico durante 144 horas. Se observan precipitados en los
limites de grano en mayor cantidad que la condicion anterior, de igual forma se
aprecia mayor cantidad de poros que en el ensayo a 96 horas, se ven algunas

grietas.

4.7.5 Microestructura de las muestras después de 192 horas de contacto

con el acido oxalico

AcecV | Spot Magn: /Dete WO F—"— 50 um
250kV 5.0 500x BSE 10.1

Figura 4.31 Microestructura a 500x.
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AccV | Spot'Magn=-Det WD F———1 20um
2b.0 KV 5.0-1000x BSE 101

Figura 4.32 Microestructura a 1000x.

Las figuras 4.31 y 4.32 muestran la microestructura del material obtenidas
mediante microscopia Optica de barrido, el material fue sometido a sensibilizacion
y a contacto con acido oxalico durante 192 horas. Se observan mayor
precipitacion de carburos en los limites de grano, de igual forma se observa mayor
cantidad de poros que la condicién de 144 horas, esto indica que el material se
deteriora a medida que el tiempo de exposicibn aumenta. Se observa un grano

muy parecido a la condicion de 96 horas pero con mucho mas deterioro.
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4.7.6 Microestructura de las muestras después de 240 horas de contacto

con el acido oxalico

Ace¥ SpotMadgn Det Wb —————1 S0pm -
95 KV 5.0 500X - BSE 1005 2

Figura 4.33 Microestructura a 500x.
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' ATe v Spot Magn - Det w50 im 4
25.0 kKvV5:0 1000x - “BSE 100 =0 o

Figura 4.34 Microestructura a 1000x.

Las figuras 4.33 y 4.34 muestran el deterioro ocasionado por el acido en el
material, se observa precipitaciones de carburos que formar grietas y surcos en el
material, se aprecian poros en el material incluyendo los granos, los bordes de los

mismos y las maclas, en especial en la figura 4.25 se observa un mayor deterioro.
4.8 Ensayo de composicién quimica por difraccién de rayos X (EDX)

Se realiz6 el EDX para comparar la composicién quimica de la condicion inicial
del material y de cada una de las condiciones de tiempo de exposicién con el
acido oxalico con la tabla 4.1 de valores de composicion quimica estandar del
acero AISI 316L.

4.8.1 EDXdel material inicial

La figura 4.35 muestra la imagen del material inicial, los valores de composicion
guimica del material inicial porcentaje en peso y porcentaje atébmico, se utilizara el
porcentaje en peso para comparar con la composicion quimica obtenida por

espectrémetro optico.
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Element Wt At

Mol 2.98 1.74
CrE 16.84 18 .18
Fek 69.53 69.89
HiK 10.65 10.19

5.0kV 500 20um ——
E|lOoxaxe|ih|Qy
Ee

&

Fe
Hi
Mo

.00 E.00 Q.00 12.00 15.00 12.00 2100 a4.00

Figura 4.35 Composicion del material inicial.
4.8.2 EDX material expuesto a 48 horas de exposicién al acido oxélico

La figura 4.36 muestra la imagen del material expuesto a acido oxalico durante
48 horas y los valores de composicion quimica. Se observan los porcentajes en

peso y los porcentajes atdmicos de los componentes principales del acero en

estudio.

- 126 -



M Standardless Quantitative Data \X'

Elemn=nt Wt At

Mol 2.95; 1573
CrK 16.45 17 .76
Mnk 0ol b =

Fek 62,76 69.10
HiK 105 3 =85

25.0kV 500 20um ——

HE|OxXxaxoe ||y

.00 .00 10.00

Figura 4.36 Composicion del material expuesto a acido oxalico durante 48 horas.

-127 -



4.8.3 EDX material expuesto a 96 horas de exposicion al acido oxélico

La figura 4.37 muestra la imagen del material expuesto a &cido oxalico durante
96 horas, los valores de composicion quimica del material y la variacién de los

componentes quimicos presentes.

[ | dless Quar tive D EE{
[Element Wtz Atx

Mol 2,38 1.39

Crk 16.74 18.03

MnkK 0 ] L
Fek 6B8.16 68.34
HiK 11.11 10.60

25.0kV %500 20um ——— o oo

HE|OXaxas ||y

.00 9.00 10.00

Figura 4.37 Composicion del material expuesto a acido oxalico durante 96 horas.
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4.8.4 EDX material expuesto a 144 horas de exposicion al acido oxélico

La figura 4.38 muestra la imagen del material sometido a 144 horas en contacto

con acido oxalico, los valores de composicion quimica del material y la variacién

de los componentes quimicos presentes.

25.0kY %500 20um ——— ot

HAE|oxXava |Gl

.; !!3399

uantitative Data

W At¥

A F535
16.62 17.96
1.41 1.44
68.31 68.70
10.50 10.04

Fe
_AA, I
1.00

10.00

Figura 4.38 Composicion del material expuesto a acido oxalico durante 144

horas.
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4.8.5 EDX material expuesto a 192 horas de exposicion al acido oxalico

La figura 4.39 muestra la imagen del material expuesto a 192 horas en contacto

con el &cido oxalico, los valores de composicion quimica del material y la

variacion de los componentes quimicos presentes.

Figura 4.39 Composicion del material expuesto a acido oxalico durante 192

horas.
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4.8.6 EDX material expuesto a 240 horas de exposicién al acido oxélico

La figura 4.40 muestra la imagen del material sometido a 240 horas que es el
periodo mas extenso estudiado, los valores de composicion quimica del material y

la variacion de los componentes quimicos presentes.

Standardless Quantitative Data x|

Element WL At

Mol 2.18 2.19
CrK 16.02 17.29
Mnk 1.36 1.48

Fek 62,90 £9.20
HiK 10.93 10.43

AN | oxaxa|hlgl

1.00 500 .00 10.00
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Figura 4.40 Composicion del material expuesto a acido oxalico durante 240

horas.

4.8.7 Composicidon quimica por ensayo de difracciéon por rayos X

Tabla 4.18 Cuadro comparativo de las diferentes condiciones a las que estuvo

expuesto el material versus las condiciones estandar.
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La tabla 4.18 muestra valores de Niquel mantienen valores estandares en todas
sus condiciones a excepcion del periodo de 48 horas, que sufre una disminucion
en el rango de valores la cual no representa una diferencia mayor al 10 %, los
valores de Cromo se mantienen estables a excepcion del periodo de 96 horas que
sufre un aumento no mayor al 10%, el Molibdeno presento valores dentro de los
estandares teniendo disminuciones a medida que los periodos de exposicidon

aumentan. El Manganeso mantuvo valores dentro de los parametros estandares.
4.9 Analisis del agrietamiento intergranular

El analisis del agrietamiento intergranular de las muestras se llevo a cabo
mediante las imagenes de las muestras obtenidas por el microscopio éptico, (ver
figuras de la 4.11 a la 4.22), se sigui6 el procedimiento descrito en el capitulo 3
(punto3.4.17.2). En lo que respecta a la utilizacion de acero inoxidables se
recomienda: Evitar calentar y enfriar lentamente en el rango de sensibilizacion
(450 a 850 °C), tomando en cuenta que el acero utilizado en las pruebas fue
calentado a 675 °C se asume que el acero se encuentra ensayado en condiciones

criticas.

El agrietamiento, que conduce a la rotura, se produce por un mecanismo de
coalescencia de microfisuras. La fractura, en general, tiene un caracter mixto

intergranular/transgranular. Garcia-Pontes A.

La corrosion intergranular en las muestras de los diversos ensayos se presenta
como una corrosion selectiva en los limites de grano, las cuales son zonas de alta
energia debido a la gran proporcion de dislocaciones en la estructura natural del
material. En las figuras mostradas en la seccién anterior (figuras de la 4.11 a la
figura 4.22) se observa un agrietamiento localizado en los limites de los granos
que puede ocasionar disminucion de resistencia mecanica, debido al deterioro de

los mismos.
4.10 Analisis de la corrosién por picadura

Una vez realizado los distintos ensayos correspondientes al capitulo 3 (punto
3.4.17.1), se procedi6 a la realizacion del andlisis de la corrosion por picaduras.
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Esto mediante las imagenes de las muestras que fueron tomadas una vez

limpiadas luego que salieran del ataque quimico con acido oxalico.

La corrosion por picaduras en las muestras toma la forma de pequefios hoyos
localizados. Esto ocurre como resultado de la rotura local de la capa pasivante,
normalmente por iones de cloruro, aunque otros haluros y otros aniones pueden
tener un efecto similar. Durante el desarrollo de estas picaduras, los productos
corrosivos van conduciendo a procesos de corrosién de alta velocidad. En las
muestras se observan picaduras superficiales y reduccibn de seccion
despreciable, estas picaduras fueron generadas debido a las condiciones al que
fue sometido el material. Por otra parte, los productos corrosivos presentados en

las muestras ocasionaron suciedad en la superficie del material.

Los aceros inoxidables sufren un fuerte picado, en presencia de cloruros en
soluciones aireadas, acidos, asociado a una pérdida localizada. El picado es un
tipo de corrosion frecuentemente observado en los aceros inoxidables, es una
forma de corrosion localizada muy peligrosa, ya que en ocasiones el avance del
debilitamiento en el material puede no ser observable. Se caracteriza por la
presencia de pequefias perforaciones localizadas en una superficie que por otro

lado presenta areas no afectadas.

Se realizo un andlisis microscopico para determinar la corrosion por picadura.
Debido a que en algunos casos se presentan caracteristicas similares a la
picadura como lo son colas de cometas y manchas en el material se debe realizar
un estudio mas profundo. Tomando en cuenta las imagenes de la seccion 4.6, Se
observa que la picadura es un fendmeno que se repite para cada una de las
condiciones estudiadas, a medida que el tiempo de exposicion es mayor en el
medio corrosivo se observa un incremento en la aparicion de este fendmeno
corrosivo. Este efecto corrosivo no presento en el material un deterioro
significativo, debido a lo obtenido en el analisis de perdida de peso (mpy) en las

muestras.

411 Microdureza
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A continuacién se muestran diversas figuras, graficas y datos del material a
estudiar, tomados previos a la realizacion de los diversos ensayos, para asi

evaluar el agrietamiento intergranular.
4.11.1 Microdureza del material inicial

Este ensayo se realizo de acuerdo a la metodologia descrita en el capitulo 3
punto 3.4.18, y siguiendo las indicaciones de funcionamiento del equipo a
manipular para evitar desviaciones en los datos, en este caso se utilizo un equipo
ubicado en el laboratorio de materiales y procesos de fabricacién, microdurometro
BUEHLER. Se utilizo el método de dureza vickers. Este ensayo dio como

resultado los siguientes valores:

Tabla 4.19 Microdureza del material inicial.

MATERIAL INICIAL

D1 13,60

ID1 D2 13,80
MICRODUREZA | HV 247,00
D1 12,30

ID 2 D2 12,70
MICRODUREZA | HV 296,70
D1 12,60

ID 3 D2 13,30
MICRODUREZA | HV 276,40
D1 12,70

ID 4 D2 13,40
MICRODUREZA | HV 272,20
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COMPORTAMIENTO DEL MATERIAL ANTES DEL ATAQUE
CON ACIDO OXALICO
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Gréfica 4.19 Comportamiento de la microdureza material inicial.

4.11.2 Resultados del ensayo de microdureza de las muestras obtenidos

después el ataque quimico

A continuacion se presentan los resultados obtenidos al realizar los ensayos de
microdureza descritos en el capitulo 3 (punto 3.4.18). El estudio se realizo en las

zonas austeniticas del material atacado.

Tabla 4.20 Microdureza del material inicial y de las muestras ensayadas.

MUESTRAS A ENSAYAR CON EL MICRODUROMETRO

MATERIAL

INICIAL AB BC CC DB EE

D1 13,60 10,70 11,50 11,80 13,30 14,30

ID1 D2 13,80 11,00 12,00 11,80 14,40 14,70

MICRODUREZA | HV 247,00 393,80 335,80 333,00 241,70 220,50

ID 2 D1 12,30 11,00 11,40 12,30 12,30 13,70
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D2 12,70 11,70 11,90 12,30 13,10 14,30

MICRODUREZA | HV 296,70 359,90 341,60 306,40 287,40 236,50

D1 12,60 11,40 11,20 11,70 13,20 13,80

ID 3 D2 13,30 11,30 11,80 11,70 11,90 14,80

MICRODUREZA | HV 276,40 359,90 350,50 338,70 294,30 226,70

D1 12,70 13,90 11,30 11,50 13,80 14,10

ID 4 D2 13,40 13,90 10,80 10,70 14,00 14,60

MICRODUREZA | HV 272,20 239,90 379,70 376,30 239,90 225,10

Tabla 4.21 Microdureza promedio de las probetas ensayadas y del material inicial.

VALOR DESVIACION

MUESTRA PROMEDIO ESTANDAR
MAT. INICIAL 273,07 2,969848481
AB 338,37 1,979898987

BC 351,90 6,293250353

CcC 338,60 4,030508653

DB 265,82 4,879036790

EE 227,20 6,733993367

4.11.3 Graficas de microdureza del material para los distintos periodos de

tiempo de ataque quimico.

Se procede a graficar el comportamiento de las zonas austeniticas para cada
uno de los periodos de tiempo, se grafican los valores para cada condicion y se
grafica el promedio de la condicion el cual se compara con el promedio del

material inicial.
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COMPORTAMIENTO DELMATERIAL EN CONTACTO CON EL
ACIDO OXALICO EN UN PERIODO DE 48 HORAS
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Gréfica 4.20 Comportamiento de la microdureza de la probeta EE ensayada y el
material inicial.

COMPORTAMIENTO DEL MATERIAL EN CONTACTO CON ACIDO
OXALICO EN UN PERIODO DE 96 HORAS
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Grafica 4.21 Comportamiento de la microdureza de la probeta DB ensayaday el
material inicial.
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COMPORTAMIENTO DEL MATERIAL EN CONTACTO CON ACIDO
OXALICO EN UN PERIODO DE 144 HORAS
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Grafica 4.22 Comportamiento de la microdureza de la probeta CC ensayada y el

material inicial.

COMPORTAMIENTO DEL MATERIAL EN CONTACTO CON
ACIDO OXALICO EN UN PERIODO DE 192 HORAS
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Grafica 4.23 Comportamiento de la microdureza de la probeta BC ensayada y el

material inicial.
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COMPORTAMIENTO DEL MATERIAL EN CONTACTO CON ACIDO
OXALICO EN UN PERIODO DE 240 HORAS
. 440
> 400
I
N 360 \‘ﬁ/“\ —+— MUESTRAAB
L B i i i
X 320 N\ —=— PROMEDIO AB
8 280 \ PROMEDIO MAT. INICIAL
x \
Q 240 >
=
200 T T T T
0 1 2 3 4 5
IDENTACIONES

Grafica 4.24 Comportamiento de la microdureza de la probeta AB ensayada y el

material inicial.

Se presenta en la gréfica 4.26 el comportamiento obtenido de la microdureza

de las muestras en funcion del tiempo de exposicion.

COMPORTAMIENTO DE LA MICRODUREZA EN LA
AUSTENITA DE LAS MUESTRAS

< 400
L 350 —
P /0/
m 300 | i L i
X 250 .//"
a
O 200
@
O 150
= 100
0 48 96 144 192 240 288

PERIODOS DE TIEMPO (h)

—o— COMPORTAMIENTO DE MUESTRAS —=— MATERIAL INICIAL

Gréfica 4.25 Comportamiento de microdureza en funcién del tiempo.

Se destaca el incremento progresivo de la microdureza a medida que el tiempo
de exposicion al acido aumenta. Se observa que para el tiempo maximo de

exposicion (240 horas) la microdureza disminuye respecto al tiempo de exposicidon
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anterior (192 horas), esto se debe a un valor muy por debajo del rango, obtenido
durante el ensayo en la cuarta identacion. Esto nos da un indicio de una probable

identacién realizada en una zona distinta 0 una zona intermedia.
411.4 Anélisis de la microdureza

La recoleccion de datos se realizé en tablas, se aplico cuatro identaciones en
una muestra seleccionada al azar de cada uno de los periodos de tiempo en
estudio. Debido a las variaciones que se presentan en dichos valores se procede a
tomar los promedios de las cuatro identaciones realizadas, para comparar de una
manera precisa la diferencia de microdureza entre el material inicial y el material

sometido al atague quimico.

Se puede observar en las graficas 4.20 a la 4.26 que la microdureza de las
muestras se incrementa a medida que los periodos de exposicién se extienden,
para periodos de tiempo mayores a 144 horas el promedio de microdureza del
material sometido a ataque quimico es mayor al promedio de las muestras
iniciales. Se infiere que con la sensibilizacion realizada al material la microdureza
disminuye, una vez alcanzadas las 144 horas de exposicion con el &cido, el
material recupera la resistencia mecanica perdida, produciéndose un
endurecimiento a consecuencia de las transformaciones de fase entre los periodos
de 96 horas y 240 horas,

4115 Anédlisis de la influencia en los cambios en la microestructura en la

microdureza

Las figuras 4.25 a la 4.34, muestran el deterioro que sufre el material a medida
que aumentan los periodos de exposicion de contacto con el acido oxalico,
presentado por la aparicién de las picaduras a partir del periodo de 96 horas de
exposicién, se observan deterioros en los bordes de los granos, que son
concentradores de esfuerzos. La figura 4.30 muestra una microestructura de
contacto con el &cido a 144 horas, en la que se observan mayor influencia de la
precipitacion de carburos en los granos limites de granos y maclas. Estos

incrementos en las precipitaciones de carburos y picaduras que ocasionan grietas
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en el material, corrobora el aumento de la microdureza como se evidencia en la

grafica 4.25, a medida que aumentan los periodos de tiempo.

4.11.6 Analisis de las caracteristicas del acero inoxidable AISI 316L

Las condiciones seleccionadas infieren en las caracteristicas del material
microdureza del material provocando una inseguridad de operatividad en la
eleccion del material. Las dureza del material presentaron cambios pocos
significativos, que estan basados de acuerdo a los resultados obtenidos. El efecto
corrosivo por picadura, mostrado en las figuras de los resultados de la
microestructura fue de tipo localizada en la superficie de las muestras en contacto
con el acido oxalico. Se genero una capa de cristales de oxalato los cuales
aceleran el proceso corrosivo debido al contacto permanente con el material. La
microdureza de las diferentes condiciones seleccionadas proporcionaron
variaciones con respecto al material original, para periodos comprendidos entre 0
horas y 96 horas, la microdureza del material original fue mayor que las sometidas
al &cido, caso contrario para los periodos de tiempo entre 96 y 240 horas. Se
pueden relacionar los cambios de estas caracteristicas con la sensibilizacion
realizada al material. La sensibilizacion aplicada a las muestras antes del ataque
guimico genera precipitacién de cromo en los bordes de los granos ocasionando

que estas areas sean menos resistentes a la corrosion.

La pérdida de peso al igual que la dureza del material no presento variaciones
significativas, por lo que la seleccién del material para esta condicion es viable.
Las variaciones ocasionadas en el material se deben a la sensibilizacion del
material y no a la presencia de acido oxalico en el porcentaje de concentracion
establecido por la norma. Recordamos que este ensayo se realiza para la

aceptacion y no para el rechazo del material.
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CAPITULO 5
5 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES
5.1 Conclusiones

Se presenta un niumero de conclusiones a partir de la informacién obtenida en
los ensayos realizados, los cuales reflejan en lineas generales los aspectos mas

relevantes de la investigacion.

+ El acero inoxidable AISI 316L al ser sometido a la presencia de acido
oxalico segun los parametros descritos en la norma ASTM A262-02a, se
obtuvo una capa de oxalato sobre la superficie expuesta a la atmodsfera
de la campana de ventilacion. Este fendmeno quimico varia
dependiendo de las condiciones, una diferencia de 5 °C. incrementa la
apariciéon del oxalato, esto se demostr6 con un ensayo colocando

muestras adicionales en lugares a diferentes temperaturas.

+ Se obtuvo un porcentaje maximo de perdida de peso para la condicion
de mayor exposicion (240 horas), el porcentaje fue de 0,0334 % lo cual
se traduce en un 1,2199 % de perdida de peso al afio.

+ La velocidad de corrosién en milimetros por afio (mpy), evidencio que la
perdida de peso generada por el atague quimico es de (0.06159)

milimetros por afio.

+ La corrosion por picadura superficial de forma localizada se presenta a
medida que los periodos de tiempo aumentan, este fenOmeno corrosivo

se evidencia en las muestras de forma microscopica.
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+ La composicion quimica del material obtenido mediante el ensayo de
difraccién por rayos x demostré diferencias entre la condicién inicial del
material y la condicidbn expuesta a 240 horas de contacto con acido
oxalico, el porcentaje de Niquel aumento 0,28%, el porcentaje de Cromo
disminuyo 0,82%, el Molibdeno 1,74% y el Manganesio 0,74 %.

+ La microestructura del material sufri6 cambios debido a las condiciones
de exposicion originando picaduras, poros, precipitaciones de carburos y

deterioro del material.

+ La microdureza evidencio cambios debido a la condicion critica generada
por la sensibilizacion del material y el contacto con el acido oxalico, se
produjo un ablandamiento y un envejecimiento del material generando

un aumento en la microdureza.
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5.2

Recomendaciones

Realizar el ensayo corrosivo con una concentracion de acido oxalico mayor
al 10%.

Aumentar los periodos de tiempo de contacto de las muestras con el acido

oxalico.
Realizar ensayos mecanicos, con las condiciones corrosivas establecidas.

Aplicar un ensayo del compendio sugerido en la norma ASTM A262-02a,
que influye en la utilizacién de un nuevo quimico para someter al material a

un medio corrosivo, que va concatenado con el ensayo realizado.
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