Influencia de la temperatura en las propiedades a traccién de un acero

inoxidable superduplex
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Un acero inoxidable superdiiplex tipo EN 1.4410 se ensayé a traccién en el rango de
temperaturas de 275 a 475 °C. La evolucién, en funcién de la temperatura, de los valores
de limite eldstico y resistencia méxima indica la existencia de un fenémeno de
envejecimiento por deformacién (Dynamic Strain Aging, DSA). Para evaluar la influencia
de la velocidad de deformacién sobre dicho comportamiento se realizaron ensayos de
traccién a dos velocidades diferentes, ambos a la temperatura de 325 °C, para la cual se
habia registrado la méxima manifestacién de DSA. Dichos ensayos reflejaron una
sensibilidad inversa a la velocidad de deformacién lo que confirma la presencia de DSA en
el acero bifésico estudiado.

Aceros inoxidables diplex. Comportamiento a traccién. Envejecimiento
por deformacién (DSA). Sensibilidad a la velocidad de deformacién

(SRS).

The influence of temperature on the tensile properties of a superduplex stainless steel

Abstract

Keywords

Tensile tests, at temperatures ranging between 275 and 475 °C were performed in a
superduplex stainless steel EN 1.4410. The dependence of yield stress and ultimate tensile
strength on temperature indicates the existence of dynamic strain aging (DSA). In order
to evaluate the influence of strain rate on this phenomenon, tests were conducted at two
different strain rates, both at 325 °C, temperature at which DSA is maximum for this
material. The results show that the flow stress has an inverse strain rate sensitivity which
confirms the existence of DSA in the steel under study.

Duplex stainless steels,. Tensile behavior. Dynamic strain aging (DSA).
Strain rate sensitivity (SRS).

1. INTRODUCCION

Los aceros inoxidables diplex estan constituidos
por una fase austenitica y una matriz ferritica, en
fracciones volumétricas similares. En la actualidad,
estos materiales son utilizados en muiltiples sectores
industriales (nuclear, quimico, petroquimico, cons-
truccién, etc.) gracias a la combinacién, a tem-
peratura ambiente, de elevadas propiedades meca-
nicas, tanto monotdnicas como ciclicas, con una
excelente resistencia a la corrosién!!l. Dichas pro-
piedades se han visto mejoradas con el reciente de-
sarrollo de los aceros diplex de tercera generacion
o superduplex, caracterizados por un alto conteni-
do de nitrégeno en su composicién quimica.

Por otra parte, la utilizacién de estos materiales
en aplicaciones en que la temperatura de servicio
es elevada, particularmente para aquellas asociadas
con la conversién de energia, tales como turbinas,
reactores e intercambiadores de calor, hace necesa-
rio el estudio de su comportamiento a la tempera-
tura de servicio. En este sentido, existe una exten-
sa bibliografia donde se describe el comporta-
miento de aceros inoxidables monofasicos, tanto
ferriticos como austeniticos, a temperaturas eleva-
das!>®), pero es un campo escasamente explorado
en el caso de los diplex!”. Los anteriormente cita-
dos estudios sobre aceros inoxidables monofasicos
han mostrado discontinuidades en la deformacién
atribuidas al fenémeno de envejecimiento por
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deformacién (DSA). Considerando que los aceros
diplex estdn compuestos por ferrita y austenita, re-
sulta 16gico suponer que estos materiales también
experimenten el fenémeno de envejecimiento por
deformacién. Sin embargo, en la revisién biblio-
grifica realizada no se han encontrado estudios
que confirmen esta suposicion.

El DSA consiste, de forma simplificada, en el
anclaje o interaccién atractiva entre las disloca-
ciones méviles por parte de las atmdsferas de solu-
tos o atmosferas de Cottrell formadas como conse-
cuencia de la difusividad creciente de estos dtomos
con la temperatura. La interaccién atmosfera-dis-
locacién ejerce una fuerza en contra del movi-
miento de avance de la dislocacién, de manera que
ésta se ve temporalmente anclada hasta que la ten-
sién sea superior a un valor critico. Tsuzaki et al.!®!
atribuyen el fenémeno de DSA para aceros mono-
fasicos austeniticos y en el rango de temperaturas
300 — 600 °C a la formacién de atmésferas de ato-
mos de Cr, las cuales son responsables del anclaje
de las dislocaciones, mientras que a temperaturas
inferiores (desde temperatura ambiente hasta
200 °C) los 4tomos responsables del DSA son los
dtomos intersticiales de carbono y/o nitrégeno

Los dos principales efectos indicadores del fe-
némeno de DSA son el aumento del valor de la
tensién méxima (Gyrs) con la temperatura y la
dependencia inversa con la velocidad de deforma-
cién o SRS (Strain Rate Sensitivity). También es
posible detectar la existencia de DSA mediante la
aparicién de dentaciones en las curvas de traccién,
fenémeno conocido como efecto Portevin-Le
Chatelier’”. Sin embargo, este dltimo efecto no
siempre es facilmente detectable, y factores como
la sensibilidad del dispositivo utilizado en el ensa-
yo influyen de manera decisiva en el registro de és-
tas oscilaciones de esfuerzo.

El presente trabajo se centra en el estudio de
las propiedades monoténicas de un acero inoxida-
ble de tercera generacion o superdiplex a tempera-
tura ambiente y en el rango de temperaturas de
275 a 475 °C. Se pondra especial énfasis en tratar
de determinar la existencia de DSA en estos mate-
riales bifdsicos.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

El material utilizado para la ejecucién de los ensa-
yos de traccién a temperatura es un acero inoxida-
ble superdiplex, designado comercialmente como
SAF 2507, correspondiente a las normativas UNS
S32750 y EN 1.4410. Su composicién quimica en
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% en peso es 25 Cr, 7 Ni, 3,8 Mo, 0,015 Cy 0,26
N. El acero fue suministrado por Sandvik AB (Sue-
cia) en forma de barras de 20 mm de didmetro. Me-
diante estudio metalografico se revelé que el mate-
rial presenta una microestructura constituida por
un 56 % de fase austenitica en una matriz ferritica.

Las probetas utilizadas en estos ensayos se me-
canizaron con cabezas roscadas y una zona de ensa-
yo cilindrica de 5 mm de didmetro.

Los ensayos de traccién se realizaron en una
méquina servohidraulica Instron, modelo 1342, la
cual dispone de una cdmara ambiental que permite
asegurar la estabilidad y homogeneidad térmica en
su interior. Se situé un termopar en contacto con
la probeta para verificar que la temperatura real de
la probeta coincidfa con la indicada por el registra-
dor de la cdmara ambiental, aprecidndose desvia-
ciones médximas de 2 °C. La deformacién se con-
trolé por medio de un extensémetro uniaxial
dotado de un sistema de refrigeraciéon que permite
su utilizacién a temperaturas elevadas.

El procedimiento experimental seguido consis-
ti6 en el calentamiento hasta la temperatura de tra-
bajo, para, a continuacién, mantener durante 30
min a dicha temperatura antes del inicio del ensa-
yo. Asi, se asegura que la totalidad de la probeta y
del dispositivo experimental hayan alcanzado la es-
tabilidad térmica. Los ensayos se efectuaron en
control de desplazamiento, a una velocidad de 1,66
x 10~ mm/s, la cual corresponde a una velocidad
de deformacién aparente (&) de 6,6 x 10° s

En primer lugar, se efectuaron ensayos de trac-
cién a temperatura ambiente y cada 50 °C, dentro
del intervalo de 275 a 475 °C. A partir de las cur-
vas 0-€ se determinaron los valores del limite elds-
tico (Oyg) y resistencia maxima (OyTs), en tanto
que la ductilidad se ha evaluado por medio de la
medida de la reduccién de drea de la probeta en la
zona de fractura.

A partir de los resultados obtenidos en los pri-
meros ensayos, se decidi6 realizar un ensayo de
traccién a una velocidad un orden de magnitud
mayor (& = 6,6 x 10*s™!) para la temperatura en
que se detecté un maximo efecto de DSA, i.e. 325
°C, con el fin de comprobar la existencia de una
sensibilidad inversa a la velocidad de deformacién

(SRS).
3. RESULTADOS Y DISCUSION

Los resultados obtenidos en los ensayos de traccién
revelan la dependencia de los valores de los para-
metros mecdnicos (Oyts y Oys) con la
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temperatura, tal como se puede observar en la ta-
bla I. Las curvas 0-&¢ obtenidas no evidenciaron
con claridad la presencia de fluctuaciones, caracte-
risticas del efecto Portevin-Le Chatelier, pero co-
mo se ha explicado anteriormente, la aparicién de
éstas depende, fuertemente, no sélo del comporta-
miento mecénico sino también de la sensibilidad
del dispositivo instrumental utilizado. Por tanto, la
no aparicién no constituye una indicacién de que
el fenémeno de envejecimiento por deformacién
no tenga lugar.

Tanto en la curva Gyrs vs. T, como en la Gyg
vs. T (Fig. 1) puede observarse un pico, el cual co-
rresponde a la temperatura para la cual el efecto
del DSA es maximo (Tpsa max)- Dicha temperatu-
ra se sitda, para el acero inoxidable diplex estudia-
do, en 325 °C. Como regla general, se suele consi-
derar que este valor pico aparece a una
temperatura homéloga, definida como Tepayof Tt
«sn €n grados Kelvin, en torno a 0,3 P!, Para el ace-
ro SAF 2507 el valor de T4, €8 1.723 K, por lo
que la Tpga max esperada seria alrededor de 250 °C,
valor inferior al observado experimentalmente.
Sin embargo, si se revisan los trabajos publicados
sobre DSA en aceros inoxidables, se observa que la
Tpsa max se sitda entre 300 y 600 °C tanto para los
austeniticos’’ ¥ © como para los ferriticos? ™, por lo
que parece existir una tendencia en estos materia-
les a una Tpga max comprendida entre 0,3 y 0,5.

La tabla I indica también los valores del pard-
metro AGy, definido como la diferencia entre los
valores de Gyt y Oys. Este pardmetro, que recibe
el nombre de esfuerzo de endurecimiento por DSA
(dynamic strain hardening stress), presenta valores
muy proximos entre 275 y 425 °C, lo que sefiala la
posible presencia de DSA en todo ese rango de
temperaturas. Para los aceros inoxidables austeni-
ticos y temperaturas en el rango 300-600 °C los
atomos de soluto responsables de este fenémeno
son 4tomos sustitucionales tales como el Crl®l. Por
lo tanto, es de esperar que para los aceros diplex y

dentro del rango de temperaturas estudiado, el an-
claje de las dislocaciones también sea debido a la
formacién de atmdsferas de cromo.

Asimismo, cabe destacar que a 475 °C el mate-
rial exhibe un comportamiento anormal pues ca-
bria esperar que los valores de Gyrg y Oys conti-
nuaran disminuyendo comparativamente al valor
correspondiente a la temperatura inmediatamente
inferior. Esta anormalidad en el comportamiento
puede explicarse teniendo en cuenta el proceso de
envejecimiento térmico, que para los aceros du-
plex presenta una cinética de fragilizaciéon mds ra-
pida a 475 °Cl'%. Por tanto, los 105 min que dura
el ensayo, 65 de ellos a 475 °C, pueden ser sufi-
cientes para iniciar un proceso de descomposicién
espinodal de la ferrita que afecte al comportamien-
to a traccién. Con el fin de corroborar esta hipéte-
sis, se efectuaron ensayos de durezas en zonas no
deformadas de las probetas sometidas al ensayo de
traccién a temperatura. Ademds, también se reali-
26 un ensayo de traccién a temperatura ambiente
de una probeta sometida previamente al mismo ci-
clo térmico que la probeta ensayada a traccién a
475 °C. Para el material ensayado a 475 °C se ob-
tuvo un valor de dureza de 278 HV mientras que
para la probeta ensayada a temperatura ambiente
la dureza obtenida fue de 261 HV. En el ensayo de
traccién a temperatura ambiente de la probeta pre-
viamente tratada térmicamente se obtuvieron va-
lores de oyys = 946 MPa y Gy = 687 MPa, valores
significativamente superiores a los medidos a tem-
peratura ambiente para el material en estado de re-
cepcion (Tabla I). Asi pues, se
puede concluir que las desviaciones observadas a
475 °C en la figura 1 son debidas al proceso de en-
vejecimiento térmico.

Por lo que respecta a la evolucién de la ductili-
dad con la temperatura, la tabla I muestra que la
estriccién es mayor a temperatura ambiente y al-
canza valores minimos a 325 °C, lo cual puede
considerarse como otra manifestacién de DSA.

Tabla 1. Resultados experimentales de los ensayos de traccién a velocidad de desplazamiento de 1,66 x 103 mm/s™!

Table I. Tensile parameters for tensile tests carried out at a crosshead speed of 1.66 x 10 mm/s’!

Temperatura 25°C 275°C 325°C 375°C 425 °C 475 °C
Oyrs (MPa) 896 778 830 805 768 779
Gys (MPa) 620 460 502 474 448 488
AGy = Oyrs - Gys (MPa) 276 318 328 331 320 291
% RA 82 72 63 67 71 69
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Figura 1. Dependencia de la resistencia méxima (oyrs) y del
limite elastico (oys) con la temperatura.

Figure 1. Temperature dependence of tensile strength (oyrs)
and yield stress (oys).

Sin embargo, debe hacerse notar que el material
conserva una elevada ductilidad en todo el rango
de temperaturas estudiado. Mediante microscopia
electrénica de barrido (MEB) se han analizado las
superficies de fractura de cada una de las probetas
ensayadas. Todas presentan un cardcter ddctil, con
la presencia de microcavidades con una fuerte de-
formacién pldstica a su alrededor, las cuales se han
nucleado a partir de inclusiones (Fig. 2).

La comparacién de las curvas obtenidas en los
dos ensayos de traccién efectuados a diferentes ve-
locidades de deformacién a 325 °C, i.e. la
Tpsa max» s¢ muestra en la figura 3. El pardmetro
Acy presenta, para el ensayo efectuado a la mayor
velocidad de deformacién, un valor de 249 MPa.
Dicho valor es inferior a los 328 MPa calculados
en el ensayo realizado a 6,6 x 10° s'. Esta SRS in-
versa es otra manifestacién del fenémeno de DSA,

Figura 2. Fotografia obtenida por MEB de la superficie de
fractura de la probeta ensayada a 325 °C.

Figure 2. SEM photograph of the fracture surface of the
sample tested at 325 °C.
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Figura 3. Curvas o-¢ para el acero superdiplex ensayado a
325 °C, mostrando la sensibilidad inversa con la velocidad
de deformacién

Figure 3. Stress-strain curves of the superduplex stainless
steel tested at 325 °C, showing inverse strain rate sensitivity.

y su explicacién estd ligada a la efectividad de an-
claje de las dislocaciones méviles por parte de las
atmosferas de soluto; asi pues, a velocidades de de-
formacién mds bajas, el anclaje es més efectivo de
manera que se requieren esfuerzos mds elevados
para liberar las dislocaciones de estas atmdsferas de
Cottrell, las cuales obstaculizan su deslizamiento.

4. CONCLUSIONES

Los resultados de los ensayos de traccién a distin-
tas temperaturas realizados en el acero inoxidable
superdiplex SAF 2507 apuntan hacia un efecto de
envejecimiento por deformacién (DSA). La exis-
tencia de dicho fenémeno es conocida para los
aceros inoxidables monofésicos, tanto ferriticos
como austeniticos, sin embargo, hasta ahora, no
habia sido referida en aceros inoxidables diplex.

Para el acero superdiplex estudiado, el efecto
de DSA alcanza su méximo a temperaturas en tor-
no a 325 °C. Este valor corresponde a una tem-
peratura homéloga de 0,35, la cual estd compren-
dida en el rango 0,3 - 0,5 en que el fenémeno de
DSA es maximo para los aceros inoxidables mono-
fasicos.
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