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RESUMEN: El presente estudio evaliia el comportamiento de las variables ultrasonicas en probetas de acero
inoxidable duplex 2205 (UNS31803/ EN1.4462), tratadas térmicamente a 750 °C durante distintos tiempos,
con el objetivo de promover la precipitacion de fases secundarias, chi (y) y sigma (o). Se estudio la evolucion
microestructural mediante microscopia dptica y electronica de barrido, y utilizando la técnica ultrasonica pulso
eco de contacto. Finalmente, se realizaron ensayos electroquimicos con el objetivo de evaluar la resistencia a
la corrosién. Los resultados revelaron que a medida que aumenta el tiempo de tratamiento térmico se produce
un incremento de las cantidades relativas de fases y y o a lo largo de las interfases ferrita/ferrita y ferrita/aus-
tenita, especialmente hacia el interior del grano ferritico. La velocidad de onda longitudinal y el coeficiente de
atenuacion presentaron una tendencia que coincide con los cambios microestructurales generados por efecto
del tratamiento térmico. La evaluacion electroquimica revel6 una alta resistencia a la corrosion uniforme. No
obstante, se observd una correlacion entre el aumento del tiempo de tratamiento térmico con la pérdida de la
resistencia a la corrosion localizada.
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ABSTRACT: Ultrasonic evaluation of the formed phases in a duplex stainless steel 2205 heat treated at 750 °C
and corrosion behavior. The aim of this study is to investigate the behavior of the ultrasonic parameters in a
duplex stainless steel type 2205 (UNS31803/EN1.4462) through aging heat treatments at 750 °C during differ-
ent times. The main objective is to promote the precipitation of secondary phases, especially chi () and sigma
(o). The microstructural evolution was studied using optical microscopy and scanning electron microscopy and
afterwards the specimens were evaluated using the ultrasonic pulse echo technique. Electrochemical experi-
ments were carried out to evaluate the uniform and localized corrosion resistance of the specimens. The results
revealed that the relative amounts of y and ¢ phases increase with the time of heat treatment at ferrite/ferrite
and ferrite/austenite grain boundaries, especially inside the ferritic grain. The longitudinal wave velocity and the
attenuation coefficient presented a trend that coincides with the microstructural changes generated by the effect
of the heat treatment. The electrochemical evaluation revealed a high resistance to uniform corrosion; however,
the results showed a correlation between the increase in aging treatment time and the loss of localized corrosion
resistance.
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1. INTRODUCCION

Los aceros inoxidables duplex incluyen un amplio
rango de aleaciones que presentan una microestruc-
tura mixta de granos de ferrita (a) y austenita (y)
en proporciones equilibradas. Esta distribucion de
fases hace que estos aceros tengan simultdneamente
buenas propiedades mecanicas y de resistencia a la
corrosiéon (Gunn, 1997; Karlsson, 1999). Ademas
de las fases mayoritarias a y y, se puede presentar
una variedad de fases secundarias indeseables que
se forman por efecto de los elementos aleantes y de
los tratamientos térmicos, entre ellas destacan los
nitruros hexagonales (Cr,N), fase sigma (o), fase chi
(x), austenita secundaria (y,), fase R, fase 7, fase G,
M, C;, M;Cy y fase 7 (Gunn, 1997; Mateo y Llanes,
1997; Karlsson, 1999). La precipitacién de peque-
nas cantidades de las fases y y o afecta drastica-
mente a las propiedades mecéanicas y de resistencia a
la corrosion caracteristicas de estos aceros (Girones
et al., 2007; Fargas et al., 2009; Gao et al., 2018).
La fase o es una fase intermetalica no magnética, de
estructura tetragonal, cuya precipitacion es obser-
vada en un rango de temperaturas entre los 600 y
1000 °C y ocurre principalmente a través de la des-
composicion eutectoide de a en o'y y,. Esta reaccion
comienza en la interfase a/y, en la que la descom-
posicién de la fase o ocurre por la alta velocidad de
difusion de los elementos que conforman la fase o,
como el Cr y el Mo, motivada por la similitud de
la estructura tetragonal de la fase ¢ y la estructura
BCC de la fase o (Gunn, 1997; Karlsson, 1999). La
precipitacion de la nueva fase origina que la matriz
quede enriquecida de Ni, elemento estabilizador de
la fase y, dando como resultado la formacioén de p,
con una composicion quimica muy aproximada a la
de la fase y generada a altas temperaturas (Gunn,
1997; Karlsson, 1999; Pohl et al., 2007).

En contraste con la fase o, la precipitacion de la
fase y es termodindmicamente metaestable, ocurre
entre 750 y 950 °C, y siempre tiene lugar previa-
mente a la formacién de la fase o. Tal como sucede
con la fase o, la fase y se forma frecuentemente en la
interfase a/y y crece hacia la fase a. Con el comienzo
de la precipitacion de la fase o, la fase y se trans-
forma parcialmente para formar oy, generalmente,
ambas pueden coexistir simultineamente, lo que
dificulta su estudio de forma individual. Trabajos
previos (Michalska y Sozanska, 2006; Escriba et
al., 2009), indican que la composicion de la fase y es
mas rica en Mo y presenta un mayor peso atomico
que la fase o, lo que la hace identificable por micros-
copia electronica de barrido (MEB) con electrones
retrodispersados, aun cuando generalmente es iden-
tificada por microscopia electronica de transmision
(TEM). La fase y es menos importante que la fase
o debido a que su fraccién en volumen es inferior,
no obstante, ésta no debe ser ignorada debido a que
su precipitacion genera un efecto desfavorable en

la resistencia mecanica y la corrosién del material,
el cual es comparable al efecto que tiene la fase o.
Esto es particularmente significativo si se utiliza este
tipo de aceros en medios altamente agresivos, tales
como plantas de desulfuracion, aviacion, plantas
de manufactura y de procesos quimicos, entre otras
(Gunn, 1997; Karlsson, 1999).

Numerosos estudios realizados sobre distintos
tipos de aceros inoxidables duplex, han evaluado el
efecto de los tratamientos térmicos como la causa
principal de la aparicidén de distintas fases interme-
talicas (Ghosh y Mondal, 2008; Escriba et al., 2009;
Fargas et al., 2009). La presencia de las fases, y, oy
y, reduce la resistencia a la corrosion por picadura
y la formacion de resquicios, debido al empobreci-
miento de Cr y Mo en la matriz. Es la fase y, empo-
brecida en Cr y Mo, que precipita adyacente a la
fase o, la que se corroe preferentemente. Cabe desta-
car que este tipo de empobrecimiento en la matriz
es mucho mas significativo con la presencia de fase
o que con las fases y y R, dado que su tamafo de
grano es frecuentemente mucho mayor (Karlsson,
1999). Ademas, estudios realizados por Ginn y
Gooch (1998), indican que los precipitados de fase
o que se forman a bajas temperaturas son mas per-
judiciales que una fraccion equivalente formada a
temperaturas elevadas. Es asi como la resistencia a
la formacion de picaduras depende mas del tamafo
maximo de los intermetalicos que de la fraccion
volumétrica presente en el acero.

Desde hace mas de dos décadas las técnicas
ultrasonicas se utilizan como una herramienta de
evaluacion en la caracterizacion de materiales, per-
mitiendo evaluar la influencia de la microestructura
sobre la velocidad de propagacion de la onda, par-
ticularmente con la presencia de precipitados y de
diferentes fases (Rodriguez et al., 2011a). Estudios
recientes en aleaciones metalicas han evaluado la
influencia de la microestructura sobre los parame-
tros acusticos, entre los que destacan la velocidad
longitudinal y la transversal (Jayakumar et al.,
1991; Hakan y Orkun, 2005; Rajkumar et al.,
2007). Pocos trabajos han analizado la variacion
de estas variables ultrasonicas en aceros inoxida-
bles duplex, siendo uno de ellos el mostrado por
Macedo et al. (2009), para evaluar la formacion
de ferrita prima (o") en probetas de aceros UNS
S31803 tratadas térmicamente entre 425 y 475 °C.
Ruiz et al. (2009) estudiaron el efecto de los cam-
bios microestructurales en probetas laminadas de
aceros inoxidables duplex por medio de medicio-
nes ultrasonicas, mostrando la sensibilidad de estos
parametros ultrasonicos (coeficiente de atenuacion
en modo longitudinal y velocidad de la onda trans-
versal) a los cambios que se presentan en el mate-
rial por efecto del tratamiento térmico, tales como
las transformaciones de fase y la precipitacion de
segundas fases. Finalmente, Rodriguez et al. (2011a)
evaluaron probetas de acero inoxidable duplex 2205
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tratadas térmicamente entre 875 y 950 °C con el fin
de estudiar la correlacidon entre la atenuacién y la
velocidad de la onda ultrasénica con el tamafio de
grano y las fases, mostrando que el tamafio prome-
dio de grano, la distribucion y su morfologia afec-
tan al comportamiento de las sefales ultrasonicas,
puesto que la velocidad de la onda ultrasénica en
materiales policristalinos esta controlada por el
modulo de elasticidad del material (E) y la densi-
dad, asi como también por la microestructura, la
textura y la presencia de fases secundarias.

Dado que la corrosién localizada es la causa prin-
cipal del fallo prematuro de materiales metalicos,
resulta imprescindible poder cuantificar la presencia
y distribucion de los precipitados y las variaciones
en sus dimensiones en funcion del tiempo (Nayar,
2002). Sin embargo, las caracteristicas microestruc-
turales de este tipo de acero influyen notablemente
en la deteccidén exacta de discontinuidades, gene-
rando altos niveles de ruido, asi como también una
altisima atenuacion en la sefial ultrasénica.

Habitualmente esta cuantificacion no se realiza
en servicio sino cuando hay un deterioro conside-
rable en las propiedades del material y la misma
se puede hacer de forma no destructiva aplicando
técnicas de evaluacion microestructural in situ. El
método ultrasonico por contacto directo es una de
las técnicas que permite el estudio y caracterizacion
de los materiales. Asi pues, al efectuar la evaluacion
ultrasonica, las caracteristicas microestructurales
del material pueden afectar a la respuesta ultraso-
nica. La velocidad de la onda longitudinal y el coe-
ficiente de atenuacion asociado a la interaccién con
la microestructura son dos de los parametros mas
comunmente utilizados por esta técnica en la carac-
terizacion de materiales (Rodriguez et al., 2011a).

En la presente investigacion se evalua el compor-
tamiento de probetas de acero inoxidable duplex
2205 tratadas térmicamente a 750 °C, haciendo uso
de técnicas ultrasonicas y electroquimicas. El estu-
dio pretende correlacionar la microestructura de
las probetas tratadas térmicamente con las senales
ultrasonicas y los parametros electroquimicos, y de
esta manera obtener una informacion del compor-
tamiento que permita deducir el estado microestruc-
tural del material.

2. MATERIALES Y METODOS
2.1. Materiales

El material estudiado es un acero inoxidable
duplex comercial 2205 (UNS S31803/EN1.4462) en
forma de barra cilindrica y con un tratamiento de
solubilizacion a 1050 °C, suministrado por la empresa
SANDVIK de Venezuela. Las probetas de 50,00 mm
de longitud y 20,07 mm de espesor se trataron tér-
micamente a 750 °C y se prepararon metalografica-
mente de acuerdo con la norma ASTM E3-01 (2007)

para ser caracterizadas por microscopia optica (MO)
y electronica de barrido (MEB).

2.2. Evaluacion Ultrasonica

La evaluacion ultrasonica por contacto directo se
llevo a cabo considerando la cara frontal de las pro-
betas sobre la que se hizo el pulido, haciendo incidir
el haz ultrasénico en direccion paralela al eje de cada
una de ellas. El estudio se realizé utilizando aceite
como medio de acoplamiento acustico, el detector de
fallos Krautkramer USN-58L y transductores de 0,25
pulgadas de haz normal y frecuencias de 2,25; 3,5;
5,0; 10,0 y 22,0 MHz. La velocidad de propagacion
de la onda ultrasonica longitudinal se determind por
medio de la diferencia del tiempo de llegada de la
sefial registrada en el detector ultrasonico, conside-
rando para ello dos ecos sucesivos en la evaluacion de
cada una de las probetas. El coeficiente de atenuacion
en cada una de las probetas se determino en base a la
comparacion de las amplitudes de los ecos de fondo.

2.3. Evaluacion Electroquimica

Se utilizoé la técnica de resistencia de polariza-
cion lineal (R,), para ello se empled una solucion
de NaCl 3,5% a temperatura ambiente. Esta técnica
se aplicd con el uso de un Potenciostato General-
Purpose Model 2049 de AMEL Instruments. La
escala de potencial se fijo en 10 mV mas electrone-
gativos en relacion al potencial de corrosion (E,,,)
correspondiente, se empleo una velocidad de barrido
de potencial de 10 mV-min” en sentido anddico.
Posteriormente y de forma adicional, se procedié a
la obtencién de la curva completa de polarizacion.
Para ello, se fij6 nuevamente la escala de poten-
cial en 300 mV mas electronegativo que el E..,,. Se
registraron los valores de densidad de corriente en
funcion del potencial hasta alcanzar 300 mV por
encima de E,,. El potencial se midi6 con respecto
al electrodo de referencia de Ag/AgCl.

Adicionalmente, se utilizé una tercera técnica
electroquimica, para determinar la resistencia a
la corrosion por picadura se empled el método de
curvas de polarizacidn ciclica galvanostatica esca-
lonada (PCGE) de acuerdo con lo establecido en
la norma ASTM G100-89 (1999), utilizando la
misma solucion electrolitica de NaCl al 3,5% y
un potenciostato/galvanostato General-Purpose
Model 2049 AMEL Instruments. El proceso gal-
vanostatico se realizo con escalones de densidad de
corriente de 20 pA-cm™ y una duraciéon de 2 min
cada uno. El ensayo se inici6é en 0 ktA-cm'2 hasta
alcanzar un maximo de 120 pA-cm™, para poste-
riormente regresar escalonadamente a la condicion
inicial (0 pA-cm™). Las curvas registraron los cam-
bios de potencial con respecto al tiempo para cada
escalon de densidad de corriente. Los potenciales
también se refirieron con respecto a Ag/AgCl.
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3. RESULTADOS
3.1. Caracterizacion Microestructural

La Fig. 1 muestra la microestructura del acero
inoxidable duplex 2205 en estado de recepcion.
Se observa una microestructura mixta de grano
fino, donde la matriz es la fase a (zona oscura) y
porciones en forma de islas constituyen la y (zona
clara), en fracciones volumétricas aproximadamente
iguales. La fraccion de area se determind mediante
MO cuantitativa, resultando un 49% de fase a y un
51% de fase y.

La Fig. 2 muestra la evolucion microestructural
de cada una de las probetas tratadas a 750 °C para
distintos periodos de tiempo (2, 3, 4, 6 y 8 h), con
el objetivo de promover la precipitacion de fases
secundarias. Al observar las imagenes se distinguen

zonas mas claras alrededor del borde de grano a/a,
ademas se aprecia la formacion de fase o en las inter-
fases aly y a/a, visualizandose con un alto contraste
(zona muy oscura). La evolucion microestructu-
ral, en funcién del tiempo de tratamiento térmico,
muestra que las reacciones de precipitacion consu-
men gradualmente la fase o, debido a que las fases
secundarias crecen y se expanden a lo largo de la
misma. La alta susceptibilidad de los aceros inoxi-
dables duplex a la formacion de fases intermetalicas
es atribuida a la composicién quimica de la fase a,
debido a que es mas rica en elementos formadores
de fase o, como lo son el Cr y Mo, y mas pobre en
elementos de estabilizacion de y, como el C, N y Ni
(Escriba et al., 2009). La alta velocidad de difusion
de los elementos que componen la fase o, originada
por la semejanza entre la estructura tetragonal de
la fase o y la estructura BCC de la fase « en la red

FIGUrA 1. Microestructura duplex del acero inoxidable 2205 en estado de recepcion: A) Cara lateral y B) Cara frontal.

8h

FIGURA 2. Evolucion microestructural del acero inoxidable duplex 2205 tratado a 750 °C durante distintos tiempos de tratamiento.
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cristalina, tiene como consecuencia la precipita-
cion preferencial de la fase o a partir de la a (Gunn,
1997; Rodriguez et al., 2011a). La Fig. 3 muestra
el porcentaje de la fraccion de area promedio de
cada una de las fases determinado mediante MO
cuantitativa. A medida que aumenta el tiempo de
tratamiento se puede detallar el crecimiento de las
dimensiones de las fases secundarias, no obstante,
su distribucién dentro de la microestructura se con-
sidera heterogénea.

La Fig. 3 revela también el cambio en la frac-
cion de area de las fases secundarias con respecto al
tiempo de tratamiento térmico. Se observa un incre-
mento significativo de las fases secundarias hasta
2 h de tratamiento térmico, seguido de un aumento
progresivo hasta alcanzar 8 h. Sin embargo, el
cambio en la fraccién de area no es significativo
a medida que aumenta el tiempo de tratamiento.
Esto puede atribuirse a que la fase y precipita en
pequefias proporciones en comparacion con la
fase 0. Ademas, por ser una fase metaestable, pre-
cipita durante tiempos de tratamiento breves y es
reemplazada por la fase ¢ cuando las probetas son
sometidas a tiempos de tratamiento mas prolon-
gados. Por otro lado, las mediciones del tamafno
de grano austenitico muestran un incremento a
medida que aumenta el tiempo de tratamiento,
desde 18 um a 23 um. Existe cierta semejanza entre
el crecimiento del tamafio de grano y el incremento
de la fraccioén de area austenitica (ver Fig. 3). El
aumento de la fase y se asocia a la precipitacion
de fase 0. Es decir, tiene lugar principalmente por
la formacién de y, durante la reaccidon eutectoide
de la fase o y al consumo progresivo de la fase o
provocado por la precipitaciéon de o y y a lo largo
de la misma.

En la Fig. 4 se presenta la evolucion microestruc-
tural mediante el uso de MEB de cada una de las
probetas tratadas a 750 °C por distintos periodos

de tiempo, las cuales revelan detalladamente la pre-
sencia y precipitacion de fases secundarias (o y y),
tanto en el limite de grano a/a como en la interfase
aly. También se detalla la precipitacion preferencial
de estas fases en el interior de los granos de a con-
sumiéndola progresivamente, comportamiento que
coincide con el indicado por Escriba ez al. (2009).
En general, la fase o precipita como particulas indi-
viduales con formas relativamente compactas en la
interfase a/y, lo cual coincide con las observaciones
de Chen y Yang (2001). Las micrografias exhiben
una morfologia del tipo coralino para la fase o,
en la que la presencia y tamafio aumenta gradual-
mente con el tiempo de tratamiento, Rodriguez et al.
(2011b). Por otra parte, se aprecian zonas altamente
contrastadas alrededor de la fase o, éstas evidencian
la precipitacion de fase y a lo largo de los limites de
grano aly y ala sobre la fase 6. Asimismo, se distin-
guen numerosos puntos o agujas a lo largo de la fase
a, en especial en la probeta tratada durante 3 h, lo
que podria estar relacionado con la formacién de
otras fases. Sin embargo, los estudios realizados no
permitieron determinar las fases a que correspon-
dian especificamente.

Las Figs. 5 y 6 muestran los resultados obtenidos
mediante el analisis quimico elemental (EDS) de
las probetas tratadas durante distintos tiempos. Se
distinguen zonas muy brillantes con alto contraste
entre los bordes de grano a/a y aly, las cuales revelan
un incremento en el porcentaje de Mo por efecto de
la presencia de la fase y. De igual manera, se observa
un aumento de Cr en los bordes de grano a/a y afy,
indicando la precipitacion simultanea de las fases y
y 0.
La Fig. 7 muestra la apariciéon de y, en el inte-
rior de la fase a representada por una morfologia en
forma de placas en la probeta tratada durante 8 h.
Dicha morfologia hace suponer que es del tipo wid-
manstdtten que se forma en un rango de temperaturas

70
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FiGura 3. Evolucion de las fracciones de fase a, y, oy y en funcion del tiempo de tratamiento térmico.
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FiGura 4.  Evolucion microestructural del acero inoxidable duplex 2205 durante el tratamiento térmico a 750 °C.

entre 650 y 850 °C, en el que la difusién es mas
rapida (Gunn, 1997). La forma acicular de la fase
7, coincide con el estudio de Badji et al. (2008), en
el que observaron agujas finas distribuidas a través
de los granos de fase a al someter muestras de acero
inoxidable duplex 2205 a 850 °C durante 30 min.

El analisis localizado de la fase y en forma de
laminas delgadas de la Fig. 8, confirma que estas se
enriquecen en Cr y se empobrecen en Ni en compa-
racion a la y original, tal y como indico el estudio de
Ghosh y Mondal (2008), en el cual se observd una
microestructura compuesta de austenita widmans-
titten en la interfase a/y en el interior de la a, acom-
panada por la formacion de las fases o' y y.

3.2. Evaluacion Ultrasénica

3.2.1 Mediciones de velocidad y coeficiente de
atenuacion

La Fig. 9 muestra las medidas de la velocidad
de la onda longitudinal y del coeficiente de atenua-
cion en funcion del tiempo de tratamiento térmico a
750 °C para las distintas frecuencias utilizadas. Los
resultados obtenidos con los palpadores de 2,25;
5,0 y 22,0 MHz muestran una leve disminucion de
la velocidad hasta 2 h de tratamiento. El descenso
de la velocidad se debe posiblemente a la dismi-
nucion de la fase a mas que a la fraccion de fases
intermetalicas y a la formacion de y,. La fase a se
caracteriza por poseer mayor rigidez que la y, por
lo tanto, el efecto de esta fase es mas significativo
en este periodo de tiempo (2 h) (Rajkumar et al.,

2007; Rodriguez et al., 2011a). A partir de 2 h de tra-
tamiento, las mediciones de velocidad sugieren que
la variacion observada en la velocidad no solo debe
estar relacionada con las fases a y y, sino mas bien
con la presencia de precipitados y fases secundarias
que aparecen por efecto del tratamiento térmico. Es
asi como el leve incremento de la velocidad ultra-
sonica longitudinal es atribuido al incremento del
modulo de elasticidad (E) de la matriz durante la
precipitacion de la fase oy y, desde un 10,21% hasta
un 13,56%. Cabe destacar, que el efecto de los pre-
cipitados intermetalicos ha sido correlacionado con
la velocidad en diversas investigaciones entre las que
destacan los realizados por Rodriguez et al. (2001b)
durante la precipitacion de la fase sigma a 850 °C,
Jayakumar et al. (1991) en la precipitacion de y" y
Kumar et al. (2000) en aceros ferriticos (9Cr-1Mo)
con la precipitacion de finos precipitados de Cr,N y
Fe,Mo (Jayakumar et al., 1991; Kumar et al., 2000;
Rodriguezet al.,2011b). Por otra parte, al utilizar los
palpadores de 3,5 y 10,0 MHz, los valores de velo-
cidad longitudinal se mantienen con poca variacion
y el incremento ocurre a tiempos prolongados. Este
comportamiento puede asociarse a la poca fraccion
de fases secundarias que precipita a tiempos cortos.

En cuanto a los valores del coeficiente de
atenuacion (ver Fig. 9), los resultados mues-
tran una variacién que coincide con los cambios
microestructurales que tienen lugar por efecto del
tratamiento térmico, particularmente por la pre-
cipitacion de las fases y, o y la formacién de p,,
junto con una variacion considerable del tamafio
de grano que se produce a medida que aumenta
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FIGURA 5.

el tiempo de tratamiento. Los resultados revelan
incrementos en la atenuacion a determinados tiem-
pos (2, 3y 4 h) para cada uno de los palpadores
utilizados, particularmente en aquellos tiempos en
los que el tamano y la morfologia de los precipita-
dos cambia significativamente asi como también el
tamafno de grano austenitico, lo que corrobora el
efecto de la cantidad, tamafo y morfologia de las
fases presentes sobre las propiedades actsticas del
material (Rodriguez et al., 2011a).

En el caso de los palpadores de 22,0; 10,0 y
2,25 MHz (ver Fig. 9), una vez que se alcanza un
maximo en el coeficiente de atenuacion, éste mues-
tra una leve variaciéon que tiende a la disminucion
a medida que aumenta el tiempo de tratamiento.
Este comportamiento se debe, probablemente, a la

Micrografia obtenida por MEB de la probeta tratada durante 4 h a 750 °C y su correspondiente analisis por EDS.

estabilizacion de los porcentajes de cada una de las
fases y del tamano de grano austenitico que se pro-
duce a medida que aumenta el tiempo de tratamiento
(Rodriguez et al, 2011b). No obstante, los palpa-
dores de 5,0 y 3,5 MHz presentaron un descenso
del coeficiente de atenuacién a 6 h de tratamiento,
seguido de un aumento a 8 h. Esto indica que dichas
frecuencias detectan transformaciones microestruc-
turales relevantes a 8 h de tratamiento, tales como
el incremento en las proporciones de las fases y y o.

3.2.2 Calculo del modulo de elasticidad longitudinal
En la Fig. 10 se muestran los valores del modulo

de elasticidad (F) calculados en base a los valores
promedio de la velocidad de la onda longitudinal,
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FI1GUrRA 6. Micrografia obtenida por MEB de la probeta tratada durante 6 h a 750 °C y su correspondiente analisis por EDS.

determinada para cada una de las muestras trata-
das. Se aprecia un incremento de £ a medida que
aumenta la fraccidn de precipitados y de la fase
austenitica.

3.3. Medidas Electroquimicas
3.3.1. Corrosion Uniforme

Con el objetivo de cuantificar la resistencia a la
corrosion uniforme de las muestras tratadas tér-
micamente, se utilizo la técnica R,. Este tipo de
aceros son habitualmente empleados en ambientes
marinos en los que la deposicion de cloruros sobre

la superficie metalica es inevitable. La Tabla 1
muestra un descenso de R, a medida que aumenta
el tiempo de tratamiento térmico. La probeta
(patron) en estado de recepcidén presenta el valor
de R, mas elevado (138,61£1,73 Q cm’), en com-
paracion a la probeta tratada durante 8 h (72,63%
2,22 O cm?). Este comportamiento podria ser atri-
buido a la precipitacion de las fases oy y, debido a
que pueden actuar como heterogeneidades dando
origen a la formacién de pilas galvanicas que cau-
san un empobrecimiento de los elementos aleantes
responsables de las buenas propiedades pasivan-
tes, promoviendo asi la pérdida de resistencia a la
corrosion. Diversos estudios han mostrado que al

Revista de Metalurgia 55(1), Enero-Marzo 2019, €135, ISSN-L: 0034-8570. https://doi.org/10.3989/revmetalm.135


https://doi.org/10.3989/revmetalm.135

Evaluacion ultrasonica de las fases formadas de un acero inoxidable duplex 2205 tratado térmicamente a 750 °C « 9

L

25kV  X1,000 10um O 25/MAY/16

FIGURA 7.  Micrografia obtenida por MEB de la probeta tratada durante 8 h a 750 °C, apreciandose austenita secundaria con una
morfologia acicular (widmanstdtten).
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Element | Weight%| Atomic%) Element | Weight%| Atomic%
CrK 23.94 25.63 CrK 21.78 23.32
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FIGURA 8. Micrografia obtenida por MEB de la probeta tratada durante 8 h a 750 °C y su correspondiente analisis por EDS. Se
observa austenita secundaria con una morfologia acicular (widmanstdtten).
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FIGUrRA 9. Velocidad de la onda longitudinal y del coeficiente de atenuacion durante el tratamiento a 750 °C.
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FiGura 10. Variacion del médulo de elasticidad (E) del acero inoxidable duplex 2205 después del tratamiento térmico a 750 °C.

TABLA 1. Resistencia de polarizacion lineal (R,) del acero
inoxidable duplex 2205 tratado térmicamente a 750° C
durante distintos tiempos, en contacto con una soluciéon de
NacCl al 3,5% a temperatura ambiente

Tiempo (h) Rp (Q cm?)
Muestra Patron 138,61+1,73
2 88,98+6,05
3 93,49+6,05
4 61,68+3,19
6 77,78+4,44
8 72,63+2,22

transcurrir el tiempo suficiente de tratamiento, la
fase o precipita y consume los elementos estabili-
zadores de la o (Cr y Mo) en las zonas adyacentes
a la ferrita y austenita, reduciendo asi la resisten-
cia a la corrosion (Paulraj y Garg, 2015). Pohl
et al. (2007), indicaron la formacioén de la fase o
mediante la reaccidon eutectoide, en el que la a se
descompone en las fases o'y y,. Es conocido que la
fase y, posee bajos contenidos de Cr y Mo, por lo
que promueve también la disminucion de la resis-
tencia a la corrosion.

La Fig. 11 muestra las curvas de polarizacion, se
observa que a pesar de que se realizo un tratamiento
térmico durante distintos tiempos de ensayo, el
comportamiento frente a la corrosion generalizada
no mostrd una variacion significativa, debido a que
todas las probetas presentan una baja densidad de
corriente. Los resultados potenciodinamicos mos-
traron que la resistencia a la corrosion de la pro-
beta en estado de recepcion es similar a aquellas
sometidas a 750 °C de temperatura. A partir de la

Fig. 11 se obtuvieron los parametros electroquimi-
cos, E.,. y densidad de corriente (i) mostrados
en la Tabla 2. Al comparar los valores de i, se
puede observar que, a pesar de haber realizado un
tratamiento térmico, el comportamiento frente a la
corrosion uniforme se mantiene. Por otra parte, un
potencial de corrosion (E.,,,) mas negativo, es decir,
mas activo implica una mayor tendencia a corroerse
(Mangonon, 1999). Esto se ve reflejado en los
resultados indicados en la Tabla 2, debido a que la
probeta en estado de recepcion presenta un poten-
cial levemente mas positivo, es decir, mas noble en
comparacion con aquellas tratadas durante tiempos
prolongados (6 y 8 h).

Las fluctuaciones de la densidad de corriente
observadas en la rama anoddica de la curva de pola-
rizacion (ver Fig. 11), sugieren que podria haber
un comportamiento de corrosion selectiva en la
microestructura del material (formacién de pica-
duras metaestables), lo cual coincide con diversos
estudios, en donde la precipitacidon de las fases oy
podria promover corrosion localizada. Sin embargo,
al no progresar esos picos de i, la aleacion tiene la
capacidad de repasivarse.

Se deberia destacar que las muestras de acero
inoxidable duplex 2205 se pasivan en solucion
de NaCl al 3,5% sin importar el tratamiento tér-
mico aplicado. La inestabilidad en la densidad de
corriente (i), como se explicd anteriormente, se
debe a la ruptura y posterior reparacion (repasiva-
cion) local de la capa pasiva. Por otro lado, el ligero
incremento de la densidad de corriente (i) en el
intervalo de potencial estudiado pareciera indicar
que esta ocurriendo la disolucién de alguna fase.
Este efecto se observa con mayor claridad en las
probetas sometidas durante 4, 6 y 8 h a tratamiento
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FiGura 11. Curvas de polarizacion de acero inoxidable duplex 2205 sometido a 750 °C durante distintos tiempos, en una solucion
de NaCl al 3,5% a temperatura ambiente.

TABLA 2. Parametros electroquimicos, potencial de
corrosion (E,,,,) y densidad de corriente (i), obtenidos
mediante las curvas de polarizacion

Tiempo (h) E,.. (mV vs. Ag/AgCl) i, (nA-cm™)
Muestra Patron —150£50 0,24%0,03
2 —135%£15 0,30£0,04
3 —140£20 0,19£0,0
4 —130£10 0,20£0,05
6 —160%+0 0,26£0,03
8 —175%25 0,2610,01

térmico en el intervalo de potencial de la rama ané-
dica entre 50 y 100 mV vs. Ag/AgCl.

3.3.2. Corrosion por Localizada

En la Fig. 12 se muestran las curvas de polari-
zacion ciclica galvanostatica escalonada (PCGE),
destaca la curva de la probeta en estado de recep-
cion (Muestra patron) en la que el potencial se
ennoblece y se mantiene practicamente constante

(1100-1200 mV vs. Ag/AgCl), posteriormente,
cuando la densidad corriente disminuye a valores
bajos el potencial decae nuevamente hasta el poten-
cial de corrosion (E,,). Este comportamiento es
distinto en comparacion con las probetas tratadas
térmicamente, debido a que se presenta en forma de
picos pequenos a lo largo de toda la rama ascen-
dente, mientras que las curvas obtenidas para las
probetas tratadas térmicamente revelan inestabili-
dad en los escalones cuasiestacionarios de la rama
ascendente.

El comportamiento presentado por la Muestra
patrén sugiere que el acero inoxidable duplex 2205
en este estado de recepcion posee una capa pasiva
estable que le otorga gran resistencia a la corrosion
localizada. Su microestructura bifasica es relativa-
mente homogénea permitiendo la formacion de
una capa de oxidos y/o hidréxidos uniforme con
propiedades protectoras en toda su superficie. Los
potenciales nobles alcanzados al aplicar los escalo-
nes de corriente y su comportamiento indican que
sobre la superficie pasiva del acero 2205 puede estar
ocurriendo la evolucién de oxigeno segun la reac-
cion presentada en la Ec. (1), en la que el potencial

Revista de Metalurgia 55(1), Enero-Marzo 2019, €135, ISSN-L: 0034-8570. https://doi.org/10.3989/revmetalm.135


https://doi.org/10.3989/revmetalm.135

Evaluacion ultrasonica de las fases formadas de un acero inoxidable duplex 2205 tratado térmicamente a 750 °C « 13

1600

1400

1200

1000

800

600

400

200

Potencial, mV vs Ag/Agcl

-200

-400

Muestra Patrén

12

14 16 18 20 22 24 26

Tiempo (min)

FIGURA 12. Curvas de polarizacion ciclica galvanostatica escalonada (PCGE) de las muestras tratadas a 750 °C durante distintos
tiempos, en contacto con solucion de NaCl al 3,5% y a temperatura ambiente. Superficie recién pulida con Cr,O; con 1 um de
diametro. Escalones de densidad de corriente de 20 pA-cm™ cada 2 min.

de equilibrio con respecto al electrodo Ag/AgCl se
puede estimar segun la Ec. (2), y que para el presente
estudio es del orden de 710 mV vs. Ag/AgCl. Varios
autores (Liy Sagiiés, 2002; Sanchez, 2011; Mesquita
etal,2013; Liy Zhang, 2017) han analizado la evo-
lucion de oxigeno en estudios del comportamiento
electroquimico de acero al carbono, aceros inoxida-
bles austeniticos y duplex, por los potenciales nobles
a los que se produce esta reaccion. Sin embargo,
Femenia et al. (2001), analizan la disolucion selec-
tiva de la interface a/y en acero inoxidable duplex
2205 a altos potenciales en soluciones acidificadas
de cloruros, por lo que no pudiera descartarse la
ocurrencia de algo similar.

2H,0 — O, + 4H" + de” (1)

Eoomo (vs. Ag/AgCl) = 1,007 — 0,059pH ©)

En lo que se refiere a las muestras tratadas térmi-
camente, la imposicion de la densidad de corriente
produce un aumento brusco en el potencial electro-
quimico del electrodo de trabajo, seguido de una
inestabilidad y caida de potencial asociada posible-
mente al proceso de corrosion localizada de las zonas
empobrecidas de la microestructura provenientes de
la precipitacion de fases secundarias. Sin embargo,
se deberia indicar que en este intervalo de valor de

la densidad de corriente la capa pasiva se mantiene
intacta, por ende, no hay formacién de picaduras.

Asimismo, el comportamiento de las curvas
PCGE hace suponer que cuanto mayor es el tiempo
de tratamiento térmico, el material presenta poten-
ciales mas electronegativos con el consiguiente des-
censo en la resistencia a la corrosién. Los valores
de potencial electroquimico de las probetas tratadas
térmicamente no presentan variaciones importantes
entre si, no obstante, la muestra en estado de recep-
cion (Muestra patrén) exhibe el potencial mas alto
(mas noble), de esta manera se podria indicar que la
aparicion de fases secundarias puede provocar una
disminucion en la resistencia a la corrosion locali-
zada. Posteriormente, las probetas tratadas térmica-
mente sufren una caida del potencial asociada a la
ruptura de la capa pasiva y la formacion de pica-
duras. Las curvas muestran que el tiempo de trata-
miento térmico se relaciona también con la ruptura
de la capa pasiva, debido a que cuanto mas prolon-
gado es el tiempo de tratamiento térmico esto ocu-
rre mas rapidamente.

La Fig. 13 presenta los resultados del ensayo
PCGE realizado utilizando muestras de acero inoxi-
dable 2205 tratadas térmicamente, con la superficie
pulida hasta acabado brillante (tipo espejo) y expues-
tas en condiciones atmosféricas naturales durante
un tiempo considerable. En la Fig. 13 se observa que
los potenciales alcanzados por las muestras envejeci-
das durante el ensayo PCGE fueron en la mayoria de
los casos mas nobles que los mostrados en la Fig. 12
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FIGURA 13. Curvas de polarizacion ciclica galvanostatica escalonada (PCGE) de muestras tratadas a 750 °C durante distintos tiempos,
en contacto con solucion de NaCl al 3,5% y a temperatura ambiente. Superficie en estado pulido (Cr,0O; de 1 mm de diametro) y
expuesta a una atmosfera rural (75-80% HR) durante 6 semanas. Escalones de densidad de corriente de 20 pA-cm™ cada 2 min.

y se extendieron hasta i, de aproximadamente
120 pA-cm™. Este es un resultado de interés practico
pues a pesar del deterioro que puede sufrir el mate-
rial con la consiguiente pérdida de resistencia a la
corrosion debido a la formacion de fases secunda-
rias, la aleacion puede de alguna forma contrarres-
tar esta situacion formando una capa protectora.
Esto sugiere que pudieran disefiarse tratamientos
quimicos o electroquimicos para proteger la superfi-
cie del acero duplex 2205 envejecido, para compen-
sar el deterioro causado por la formacion de fases
secundarias y las debilidades que estas heterogenei-
dades microestructurales-composicionales introdu-
cen en la capa pasiva causando problemas de pilas
galvanicas. No obstante, habria que estudiar si estos
tratamientos superficiales pudieran acercarse al
comportamiento de los aceros duplex no envejecidos.
La evaluacion ultrasonica realizada a las probetas
después de ser sometidas a las técnicas electroquimi-
cas, muestra similitudes en los parametros actsticos
en comparacion con las probetas que han sido tra-
tadas térmicamente, corroborando el poco efecto de
la corrosion en los parametros acusticos. Los resulta-
dos evidencian que ningun transductor arroja infor-
macion relevante sobre la presencia del fendémeno de
corrosion en el acero 2205. Sin embargo, se debe des-
tacar que, para este caso, la atenuacion ocurre por la
difraccion de la sefal dada a la superficie de las pro-
betas que no fue pulida para realizar la experiencia.

4. CONCLUSIONES

— La evaluacion microestructural muestra un
incremento de las fases y y o en las interfases
ferrita/austenita y ferrita/ferrita, que se propaga

hacia el interior de la ferrita a medida que
aumenta el tiempo de tratamiento a 750 °C.
Asimismo, se observa que se consume gradual-
mente la fase a y ocurre un incremento leve en
la proporcién de austenita por la formacion de
austenita secundaria, alcanzando una microes-
tructura con un 52+2% de y, 34%£3% de o y
1412% de oy y a 8 h de tratamiento. De igual
manera, las mediciones de tamano de grano
austenitico tienden a incrementarse a medida
que aumenta el tiempo de tratamiento, desde
18 a 23 um. No obstante, la distribucion de las
fases intermetalicas dentro de la microestruc-
tura se considera heterogénea.

— Los estudios realizados por MEB revelaron la

presencia de zonas brillantes con un elevado
contraste, acompafiado de un incremento del
porcentaje de Mo, lo que hace suponer la pre-
sencia de fase y en cada una de las probetas tra-
tadas a distintos tiempos. Asi mismo, se observa
la presencia de austenita secundaria en el inte-
rior de la fase ferrita, con una morfologia acicu-
lar del tipo widmanstdtten en la probeta tratada
durante 8 h.

— En lo que respecta a la evaluacion ultrasonica,

a partir de 2 h de tratamiento, las mediciones de
velocidad de la onda longitudinal muestran un
incremento a medida que crece continuamente
la fraccion de fases y y o, desde un 10% hasta un
14%. Este hecho esta asociado al incremento del
modulo de elasticidad desde 190 hasta 200 GPa.
Los valores de coeficiente de atenuacién tien-
den a incrementarse a tiempos cortos de trata-
miento, seguido por un descenso a medida que
se estabiliza la fraccion de fases y el tamano de
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grano austenitico. La mayor parte de la atenua-
cion proviene de la dlspers1on de la onda como
consecuencia de la aparicion de fases secunda-
rias y el crecimiento del tamano de grano auste-
nitico en la microestructura del material.

—  Los resultados electroquimicos revelan el decre-
cimiento de la resistencia a la polarizacion lineal
(R,) a medida que aumenta el tiempo de trata-
miento térmico por la precipitacion de fases
oy x. Sin embargo, las curvas de polarizacion
demostraron que las muestras tratadas térmica-
mente no presentaron una variacion significativa
respecto a la muestra sin tratar. La inestabilidad
de la i, observada en la rama anodica de las
mismas se asocia a la corrosidén selectiva de
las heterogeneidades en la microestructura del
material. Por otro lado, no se observod una zona
de pasivacion estable.

— La técnica PCGE mostrdé que un aumento en
el tiempo de tratamiento térmico ocasiona una
pérdida de la resistencia a la corrosién locali-
zada, debido a que la curva de la Muestra patron
alcanza un estado de pasividad estable. Mientras
que las probetas tratadas térmicamente presen-
tan corrosion localizada posiblemente atribuida
a las zonas empobrecidas de Cr y Mo y que esta
indicada por una caida del potencial electro-
quimico asociada a un dafio microestructural.
Finalmente, ningin transductor arroja informa-
cion relevante sobre la presencia del fendmeno
de corrosion en el acero inoxidable duplex 2205.
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