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Aplicacién del ensayo miniatura de embutido para la evaluacién de la

tenacidad a temperaturas criogénicas de aceros inoxidables austeniticos
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Resumen Dos tipos de aceros inoxidables austeniticos, JJ1 y JN1, se envejecieron isotérmicamente a
temperaturas entre 873 y 1.173 K por tiempos de 10 a 1.000 min, para estudiar la evolucién
microestructural y su efecto sobre la tenacidad a la fractura a temperaturas criogénicas. Los
métodos de ensayo de impacto Charpy y el ensayo miniatura de embutido se llevaron a cabo
a 77 K para evaluar la tenacidad de las muestras tratadas térmicamente. La energia de
fractura determinada por ambos métodos mostré una disminucién con el tiempo de
envejecido para ambos aceros. Se encontrd una relacién lineal entre ambos valores de
energfa. La precipitacién intergranular de carburos y nitruros fue la responsable de la
pérdida de la tenacidad en las muestras envejecidas. La fractograffa indicé que la fractura
intergranular se incrementa con la temperatura y el tiempo de envejecido. La presencia de
una precipitacién intergranular abundante dio, como resultado, una mas réapida
disminucién de la tenacidad a la fractura con, el tiempo de envejecido para el acero JN1,
debido a su mayor contenido de carbono y nitrégeno, comparado con el acero JJ1.

Palabras clave  Ensayo miniatura de embutido. Tenacidad a la fractura. Aceros inoxidables
austen{ticos.

Application of the small-punch test on the evaluation of cryogenic toughness of isothermally aged
austenitic stainless steels

Abstract Two types of austenitic stainless steels JJ1 and JN1 were isothermally aged at temperatures
from 873 to 1173 K for 10 to 1000 min in order to study the microstructural evolution and
its effect on fracture toughness at cryogenic temperatures. The Charpy V-Notch (CVN)
and Small-Punch (SP)Testing methods were conducted at 77 K to evaluate the toughness
of both solution treated and aged specimens. The fracture energy at 77 K determined for
both methods showed a significant decrease with aging time for both steels. A linear
correlation between the fracture energies of both methods was found. The intergranular
precipitation of carbides and nitrides was responsible for the fracture toughness
deterioration. The scanning electron microscope fractographs showed an intergranular
brittle fracture and its fraction also increased with aging time and temperature. The
presence of a more abundant intergranular precipitation resulted in a more rapid decrease
in fracture toughness with aging time in JN1 steel due to its higher content of C and N,
compared to that of JJ1 steel.

Keywords Small-punch test. Fracture toughness. Austenitic stainless steels.
1. INTRODUCCION se han utilizado muestras de 3mm de didmetro
y 0,25 mm de espesor para evaluar el deterioro
Los ensayos mecénicos utilizando probetas minia- de las propiedades tensiles de aceros debido a la
tura para la evaluacién de propiedades mecédnicas irradiacién en ambientes de neutrones rapidos!.

[1-3]

se han empleado ampliamente" . Por ejemplo, Asimismo, se han utilizado probetas estdndares,
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pero con tamafios mucho menores para evaluar las
diferentes propiedades mecénicas!* V1.

El ensayo miniatura de embutido, conocido en
inglés como small-punch (SP) testing, utiliza mues-
tras de, aproximadamente, 10 X 10 X 0,2 mm y se
ha aplicado para evaluar diferentes propiedades
mecdnicas en diferentes tipos de materiales. Adn
mds, este tipo de ensayo ha permitido evaluar las
propiedades mecénicas en materiales de compo-
nentes en servicio. Por ejemplo, Kameda y Buck!®
evaluaron la transicién ductil-fragil en aceros ferri-
ticos de baja aleacién y encontraron una relacién
lineal entre la temperatura de transicién determi-
nada por el ensayo miniatura y aquella determina-
da por la ensayo convencional de impacto Charpy.
Ellos encontraron la siguiente relacién para la
temperatura de transicién ductil-fragil, TTDE en
escala absoluta de los ensayos de impacto Charpy

(EIC) y aquella del ensayo miniatura de embutido
(EME):

TTDFPME = 0,3 TTDFEIC (1)

Los aceros inoxidables austeniticos de la serie
300 se han utilizado durante muchos afios en la
construccién de componentes en las industrias qui-
mica, petrolera y de generacién eléctrica debido a
su resistencia a la corrosién y propiedades mecani-
cas!”. Estos tipos de aceros también tienen propie-
dades criogénicas, aunque no se desarrollaron ori-
ginalmente para este prop6sito. El Instituto de
Investigacién de Energia Atémica de Japén co-
menzd el desarrollo de nuevos aceros inoxidables
estructurales criogénicos en 1982 11, Estos aceros
presentan un alto nivel de combinacién de resis-
tencia mecdnica, limite de cedencia mayor a 1.200
MPa y valor J;c mayor a 200 MPam™?, a tempera-
turas criogénicas. Sin embargo, este tipo de aceros
es frecuentemente expuesto a calentamientos du-
rante la fabricacién y/o operacién de los compo-
nentes. Estos ciclos térmicos causan la precipita-
cién de carburo, nitruros y otras fases, resultando
en la pérdida de su tenacidad a temperaturas crio-

Este estudio tiene el propésito de mostrar la
aplicacién del ensayo miniatura de embutido, asf
como su relacién con el ensayo convencional de
impacto Charpy para la evaluacién de la tenacidad
a temperaturas criogénicas de aceros inoxidables
austeniticos con nitrégeno, envejecidos isotérmi-
camente.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

El material empleado en esta parte del trabajo fue
una placa de 200 mm de espesor y su composicién
quimica se muestra en la tabla I. La tabla II mues-
tra las propiedades mecénicas, limite de cedencia
O, , esfuerzo maximo, G,y v la tenacidad a la frac-
tura, Jic, a 4 K, de este tipo de aceros en su condi-
cién de solubilizado. Los aceros JN1 y JJ1 se solubi-
lizaron a 1.348 y 1.323 K, respectivamente, y un
posterior temple en agua con hielo. Estos aceros se
envejecieron a 873, 973, 1.073 y 1.173 K por tiem-
pos desde 10 a 1.000 min. Las muestras, tratadas
térmicamente, se prepararon metalogrificamente y
se observaron en el MEB, equipado con microan4-
lisis, a 15 kV, después de su ataque quimico con Vi-
llela. Para el andlisis de difraccién de rayos X de
los precipitados, se empled el método de disolucién
electrolitica, utilizando una solucién de alcohol
etilico con 10 % de HCl y 4 V. Los precipitados
extrafdos son decantados y secados para su poste-
rior analisis en un difractémetro utilizando radia-
cién (K,) de cobre.

Se prepararon probetas de ensayo impacto
Charpy de las muestras tratadas térmicamente. El
ensayo sélo se hizo a 77 K (nitrégeno liquido). Las
probetas de 10 x 10 x 0,5 mm para el ensayo mi-
niatura de embutido se extrajeron por electroero-
sién de las probetas del ensayo Charpy fracturadas
(Fig. 1a)). La supetficie de las probetas se desbast6
con papel abrasivo hasta grado 1.500. El ensayo
miniatura de embutido se llevé a cabo utilizando el
dispositivo mostrado en la figura 1b). Todas las
pruebas se realizaron en una mdquina Instron a
una velocidad de 0,1 mm/min. El indentador es

génicas!!?, un balin de 2,4 mm de didmetro de acero con una
Tabla 1. Composicién quimica (% peso) de los aceros INT y JJ1
Table |.
Material C Si Mn P S Ni Cr Al N Mo
N1 0,040 0,97 3,88 0,022 0,001 15,07 24,32 0,023 0,32 -
N 0,025 0,48 10,13 0,021 0,002 11,79 12,01 - 0,236 4,94
Rev. Metal. Madrid 39 (2003) 378-386 379

(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
Licencia Creative Commons 3.0 Espafia (by-nc)

http://revistademetalurgia.revistas.csic.es



Abplicacién del ensayo miniatura de embutido para la evaluacion de la tenacidad a temperaturas criogénicas de aceros inoxidables austeniticos

envejecidos isotérmicamente

M.L. SAUCEDO-MUNOZ, S.I1. KoMAzAKl, T. HASHIDA, T. SHOj1 Y V.M. LOPEZ-HIRATA

Tabla II. Propiedades mecdnicas a 4 K de los aceros N1
and JJ1 solubilizados

Table .

Material G, (MPa) G, (MPa) Alargamiento (%) J,c kJm™

JN1 1363 1752 31 346
n 1169 1591 39 383
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Figura 1. a) Tamafio y forma de las probetas y b) dispositi-
vo para el ensayo miniatura de embutido.

Figure 1. a) Size and way of extracting SP fest specimens
and b) device for the SP test.

dureza de 62-67 HRc. Los dados superior e inferior
se fijaron mediante cuatro tornillos con un par de
0,5 N-m. La temperatura del ensayo fue también
77 K y se monitorizé con un termopar cromel-alu-
mel colocado entre los dados y se estabilizé por 10
min, antes del ensayo. El portamuestras de la figu-
ra 1b) se colocé en el equipo criogénico mostrado
en la figura 2, el cual se controlé mediante un
software, en una computadora personal. El ensayo
se inicié presionando el indentador sobre la super-
ficie de la muestra. La deflexién de la muestra se
midié con un transductor del tipo LVDT, lo cual
permitié obtener las curvas carga-deflexién Las
probetas y superficie de fractura se observaron en

el MEB a 15 kV.
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Figura 2. Aparato para el ensayo miniatura de embutido
criogénico.

Figure 2. Apparatus for the cryogenic SP fest.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Ensayo miniatura de embutido, vs. ensayo
Charpy

Las figuras 3a) y b) presentan las curvas carga-de-
flexién del ensayo miniatura de embutido a 77 K
para los aceros JJ1 y JN1, respectivamente, solubi-
lizados y envejecidos. La carga se incrementa co-
mo una funcién de la deflexién hasta alcanzar un
maximo, mostrado por una flecha para cada curva.
Después de este maximo, la carga cae rdpidamente
o hay un cambio abrupto en la pendiente de la
curva. Este comportamiento se observé para todos
los aceros. La carga maxima y su correspondiente
deflexién disminuyen con la temperatura de enve-
jecido para estos aceros. Se observé que la propa-
gacién de la grieta ocurrié en el valor mdximo de
carga del ensayo a esta temperatura.

La energia de fractura del ensayo miniatura de
embutido se determiné a partir del drea bajo la
curva de carga-deflexién, considerando el 4rea
hasta el mdximo de la carga. La variacién de esta
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Figura 3. Curvas carga-deflexion del EME a 77 K para el
(a) acero N1 y (b) acero JJ1.

Figure 3. Load-deflection curves of SP test at 77 K for (a)

INT and (b) U1 steels.

energia a 77 K con el tiempo para cada temperatu-
ra de envejecido de los aceros JN1 y JJ1 se ilustra
en las figuras 4a) y b), respectivamente. Se observa
una disminucién de la energia con el aumento del
tiempo y la temperatura de envejecido. Para todas
las temperaturas de envejecido, la energfa de frac-
tura disminuyé mds rapidamente en el acero JN1
que en el acero JJ1. El cambio de la energia de
fractura del ensayo Charpy con el tiempo, para ca-
da temperatura de envejecido de los aceros JN1 y
JJ1, se ilustra en las figuras 5a) y b), respectiva-
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Figura 4. Gréficas de energia de fractura del EME vs.
tiempo de envejecido para el (a) acero JN1 y (b) acero JJ1.

Figure 4. Plots of SP test fracture energy vs. aging time for
(a) INT and (b) JJ1 steels.

mente. Aqui, también se observa un comporta-
miento similar al anteriormente descrito para el
ensayo miniatura. Las figuras 6a) y b) ilustran la
relacién entre las energias de fractura de ambos
ensayos para los aceros JN1 y JJ1, respectivamente.
Se observa que existe una correspondencia lineal
entre ambas energias y las correspondientes ecua-
ciones de la regresién lineal se presentan a conti-
nuacién, para el acero JN1,

E. Charpy = 94,637 E. EME — 64,41 (2),
y para el acero JJ1
E. Charpy = 89,882 E. EME - 70,82 (3)

Si se determinara la temperatura de transicién
ddctil-fragil, en escala de temperatura absoluta pa-
ra el acero inoxidable austenitico fragilizado, la
temperatura de transicién determinada por el en-
sayo miniatura serfa menor que la del ensayo de
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Figura 5. Grdficas de energia de fractura del ensayo
Charpy vs. tiempo de envejecido para: a) acero JN1 y
b) acero JJ1.

Figure 5. Plots of CVN test fracture energy vs. aging time
for: a) INT and b) JJ1 steels.

impacto Charpy. Esto, se atribuye a que se requiere
bajar, mds, la temperatura en el ensayo miniatura
para lograr la fractura frégil debido a su estado de
esfuerzos biaxial, que para el ensayo de impacto
Charpy con un estado de esfuerzos triaxial. Kame-
da y Buck!® encontraron una relacién lineal entre
las temperaturas de transicién de aceros ferriticos
para estos ensayos (Ec. (1)). Para el caso de la
energia de fractura a 77 K, se observa también una
relacién lineal entre estos ensayos para ambos ma-
teriales. La energfa de fractura es menor para el
ensayo miniatura debido al tamafio de la muestra
que la de impacto Charpy. Sin embargo, lo impor-
tante es que la energia del ensayo de impacto
Charpy a 77 K, podria estimarse facilmente a par-
tir de la energia del ensayo miniatura de embutido.
Esto, permitiria evaluar el grado de fragilizacién en
zonas tan pequefias como soldaduras y zona afecta-
da por el calor.
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Figura 6. Gréfica de energia de fractura del EME vs. ener-

gia de fractura del ensayo Charpy para: a) acero JN1 y
b) acero JNT.

Figure 6. Plot of SP test fracture energy vs. CVN test fracture
energy for: a) JINT and b) JJ1 steel.

3.2. Comparacion fractografica de las probetas
de los ensayos

La morfologia de las probetas del ensayo miniatura
de embutido se presentan, por ejemplo, para las
muestras de acero N1, en la condicién de solubili-
zado (Fig. 7a)). Aqui, se observa una propagacién
de grietas circunferencial y una pequefia copa.
La mayor deformacién plastica se presentd para el
material solubilizado (figuras 3a) y b)). Por lo
tanto, las paredes de la probeta se adelgazan duran-
te el ensayo miniatura provocando la propagacién
de la grieta en forma circunferencial alrededor de
la copa. Por otro lado, la figura 7c) ilustra la
probeta del mismo acero envejecida a 1.173 K
por 1.000 min. En este caso, la propagacion de
la grieta es radial y practicamente sin la formacién
de copa. No hay casi deformacién pléstica para
los materiales envejecidos, figuras 3a) y b). Por
tanto, practicamente no se forma copa alguna y la
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propagacién de grietas ocurre en forma radial, a
partir del centro de la probeta donde se aplica la
carga. Las fractograffas correspondientes a las
muestras solubilizadas y envejecidas se presentan
en las figuras 7b) y d), respectivamente. Para la
muestra solubilizada se observa una fractura total-
mente ddctil. Por el contrario, la fractura es fragil
del tipo intergranular para la muestra envejecida.
La figuras 8a) y b) ilustran la fractura encontrada
en el acero JN1 solubilizado y envejecido a 1.173
K por 1.000 min, respectivamente, después del en-
sayo de impacto Charpy. La fractura es de tipo
ddctil en las muestra solubilizada e intergranular
fragil en el caso de la muestra envejecida. Este
comportamiento de fractura es similar al descrito
primeramente para el ensayo miniatura de embuti-
do. Este cambio de modo de fractura sugiere que la
formacién de fases precipitadas durante envejeci-
miento causa la fragilizacién.

3.3. Fragilizacién por envejecido isotérmico

Las figuras 9a)-b) y 9¢)-d) muestran la precipita-
cién observada en los aceros JN1 y J]1, respectiva-
mente, después de envejecidos a 973 K por 100
min y 1.173 K por 1.000 min. Se observa que la

precipitacién ocurre en forma intergranular a
tiempos cortos y se vuelve transgranular, conforme
el tiempo se incrementa. El volumen de precipita-
dos transgranulares e intergranulares se incremen-
ta con el aumento del tiempo y temperatura de en-
vejecido. En el caso del acero JN1, también se
observé la precipitacién celular con una morfolo-
gia similar a la perlita de los aceros al carbono. La
fraccién volumétrica de precipitaciones transgra-
nular e intergranular fue mayor en el acero JJ1, co-
mo se explicard posteriormente; sin embargo, la
precipitacién intergranular fue més uniforme y
abundante, en el acero JN1. En contraste, la ciné-
tica de precipitacién fue més rdpida en el acero
JN1, debido a su mayor contenido de solutos in-
tersticiales, C y N.

Los patrones de difraccién de rayos X de los
aceros JN1 y JJ1, envejecidos a 1.173 K por 50 y
1.000 min se muestran en las figuras 10 y 11, res-
pectivamente. Aqui, se detectd, claramente, que
las fases precipitadas M;N y M;3C¢ estaban pre-
sentes en el caso del acero [N1 envejecido, siendo
M, principalmente, cromo, de acuerdo al microa-
nilisis de los precipitados en el MEB, lo cual con-
cuerda con otros trabajos!'®l. Esto, confirma que
la precipitacién celular observada en este acero

Figura 7. Morfologia y fractografia de la probeta miniatura ensayada del acero IN1: a) y b)
solubilizado, y ¢) y d) envejecido a 1.173 K por 1.000 min.

Figure 7. Morphology and fractography of SP tested specimens of IN1 steel: a) and b) solution
treated, and c) and d) aged at 1173 K for 1000 min.
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Figura 8. Fractografias de la probetas del ensayo Charpy del acero INT: a) solubilizado y b) envejecido a 1.173 K por
1.000 min.

Figure 8. Fractography of CVN fested specimens of N1 steel: a) solution treated and b) aged at 1173 K for 1000 min.

Figura 9. Micrografias de los aceros N1: a) y b) y JJ1: ¢} y d), envejecidos a 973 K por 100
min y 1.173 K por 1.000 min, respectivamente.

Figure 9. Micrographs of N1 steel: a) and b) and JJ1 steel: ¢) and d), aged at 973 K for 100
minutes and at 1173 K for 1000 min, respectively.

ocurre de acuerdo a la siguiente reaccién: pité la fase M (Fe;Mo). La precipitacién de esta dl-
Y = ¥ + C;N y concuerda con lo descrito por tima fue en forma de agujas formadas dentro del
otros autores!*!, Por otro lado, en el caso del enve- grano y es la causante de la mayor fraccién volu-
jecido para el acero JJ1, se encontré que, adicio- métrica de precipitacién, en este acero.

nalmente, a las fases M;N y My3Cy también preci-
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Figura 10. Patrones de difraccién de rayos X de los resi-
duos extraidos del acero JN1 envejecido a 1.173 K por 50
y 1.000 min.

Figure 10. XRD patterns of extracted residues for IN1 steel
aged at 1173 K for 50 and 1000 min.
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Figura 11. Patrones de difraccién de rayos X de los resi-

duos extraidos del acero JJ1 envejecido a 1.173 K por 50
y 1.000 min.

Figure 11. XRD patterns of extracted residuves for JJ1 steel
aged at 1173 K for 50 and 1000 min.
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La mayor cafda de la tenacidad a la fractura se
observé cuando se presentd la mayor precipitacién
intergranular en las muestras envejecidas. Esto, su-
giere que la precipitacién intergranular de carbu-
ros y nitruros es la responsable de la pérdida de co-
hesién de los granos austeniticos, lo que facilita la
fractura intergranular.

Una forma de evitar este tipo de fragilizacién
para los aceros inoxidables austeniticos es
pasar, rdpidamente, el rango de temperaturas, 800-
900 °C, para la precipitacién intergranular.
Por ejemplo, se recomienda enfriar rapidamente
los cordones de soldadura con un pafio himedo
para evitar la fragilizacién, de la zona afectada por
el calor, por la formacién de precipitados intergra-
nulares durante el proceso de soldadura de estos
aceros.

4. CONCLUSIONES

El envejecido isotérmico caus6 una reduccién
dréstica de la tenacidad a la fractura en ambos ace-
ros, debido a la precipitacién intergranular de car-
buros y nitruros. La pérdida de la tenacidad fue
mayor en el envejecido del acero JN1 debido a su
mayor contenido de carbono y nitrégeno, los cua-
les provocaron una precipitacién mds intergranu-
lar y uniforme que la del acero JJ1. Las probetas de
ambos ensayos mostraron un aumento de fractura
intergranular con el tiempo de envejecido. Se en-
contré una correlacién lineal entre las energias de
fractura a 77 K de los ensayos miniatura de embu-
tido y de impacto Charpy.
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