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PROLOGO

Actualmente en la industria el uso de los aceros inoxidables se ha extendido
enormemente, gracias a su caracteristica de alta resistencia a la corrosion, sin embargo

esta resistencia se ve afectada por diversas variables, tales como la temperatura a la que

se lleva a cabo el proceso,

Los conocimientos cientificos de que se dispone en la actualidad acerca del efecto del
acabado superficial sobre el comportamiento de los aceros inoxidables cuando son
sometidos a algun proceso en alta temperatura, son limitados y se confinan mas bien a
observaciones, resultados y conclusiones, llevados a cabo dentro de ciertos limites y

condiciones de experimentacitn, particularmente en dos condiciones superficiales

extremas.

Este trabajo es entonces una investigacion que tiene la intencion de esclarecer de un
forma mas clara la relacion que existe entre el acabado superficial de los aceros

inoxidables, especificamente el acero 316L, y su resistencia a la oxidacion en alta

temperatura.
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RESUMEN

En este trabajo se estudia el efecto de la condicion superficial inicial de los aceros
refractarios AISI 316L ( 18 % Cr, 14 % Ni, 0.03 C max. ) sobre la rapidez de corrosion,
al ser expuestos a un proceso de oxidaciébn a alta temperatura en una atmosfera
cOmpuesta a base de aire ambiental. Debido a la importancia que representa la condicién
superficial de cada una de las muestras, y para asegurar la confiabilidad de los resultados
obtenidos, los cupones fueron preparados y analizados siguiendo un procedimiento
estandar,

Durante el desarrollo de la experimentacion se hace uso de técnicas modernas de
observacion para analizar la condicion superficial de las muestras. La oxidacion se evalua
utilizando analisis termogravimétrico, por medio del cual es posible someter la muestra,
de una manera controlada, a un proceso de oxidacion a alta temperatura, obteniendo en
forma directa su grafica de incremento en peso contra tiempo. Durante la
experimentacion se varia el grado de rugosidad superficial de las muestras, sometiendo
éstas después a un proceso de oxidacién a 900° C durante un tiempo de hasta 36 horas,
se obtienen sus iméagenes digitalizadas y se comparan los resultados con los obtenidos en

las muestras antes de ser oxidadas,

Los resultados obtenidos de la experimentacion muestran un claro indicio de que la
muestra que presenta una mayor resistencia a la corrosion es aquella cuya condicion
superficial fué obtenida al utilizar lija grado 400 SiC, ya que su rapidez de oxidacién es
menor que para las muestras con acabado burdo - preparadas con lija grado 180 y 320

SiC- y también es menor que para las muestras con acabado mas fino - pulidas con lijas

grado 500 y 1000 SiC.



INTRODUCCION

En la actualidad, los aceros inoxidables - aquellos aceros que tienen un contenido
minimo de 10 % cromo - se usan ampliamente en todo el mundo como materiales de
construccion en las mas importantes ramas de la industria, lo cual les otorga una gran

importancia tecnoldgica y econdmica.

La investigacion de los aceros inoxidables comenzo a principios de siglo y se realizo
casi simultineamente en varios paises: Alemania. Inglaterra, Estados Unidos y Francia.
Sin embargo, los intentos realizados por las industrias quimica, petroquimica, nuclear y
de navegacion por extender su uso a un mayor numero de aplicaciones, ha generado un

gran interés en profundizar aun mas en el conocimiento de su resistencia a la

corrosion.(1)

Los materiales objeto de este estudio son los aceros inoxidables !lamados
refractanios, los cuales son desarrollados para soportar altas temperaturas y atmosferas
corrosivas; estan compuestos principalmente de elementos como cromo, el cual forma
una pelicula superficial resistente (cromita, Cr203 ) cuando entra en contacto con agentes

capaces de ceder oxigeno, la cual los protege de posibles ataques en presencia de medios

COITOSIVOS. )
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Para que la pelicula de cromita tenga una mayor resistencia quimica y mecanica se¢
pueden aiiadir otros elementos tales como niquel, molibdeno, cobre, entre otros. La
aportacion de estos y otros elementos permite obtener una amplia gama de constituyentes
estructurales, dando origen a una gran variedad de calidades con innumerables
aplicaciones. Por ejemplo, la funcién principal del niquel es generar una estructura

austenitica, con la finalidad de incrementar la resistencia mecanica del material.(3)

Debido a que en los procesos industriales un gran nimero de componentes metalicos
son expuestos a procesos que se desarrollan a altas temperaturas ( 700° C a 1200° C ),
las condiciones de acabado superficial son un elemento importante que debe ser tomado
en consideracion al momento de analizar la relacion causa-efecto de las fallas que se

presentan en los materiales durante dichos procesos industriales.

En este trabajo se estudia el efecto que genera la condicion del acébado superficial
de los aceros 316L sobre la rapidez de oxidacion, cuando son sometidos a un proceso a
alta temperatura, partiendo de la hipotesis de que un acabado superficial burdo - pulido
con lija 180 SiC. - presenta una rapidez de oxidacién similar a la que genera un acabado
superficial fino - pulido con lija 1000 SiC. -, la cuél a su vez seria menor que la rapidez
de oxidacion observada para un acabado superficial intermedio - como la que pudiera

obtenerse al pulir las muestras con lija grado 400 SiC.



CAPITULO 1

ANTECEDENTES

1.1.- Introduccion.-

Historicamente se han desarrollado diversos medios para prevenir o retardar el
proceso de corrosion en los productos elaborados a base de acero, incluyendo pinturas y
recubrimientos, los cuales sin embargo tienen una vida de trabajo muy limitada v
requieren de un reemplazo constante, por lo que la fabricacion de aleaciones es la mejor
opcion, protegiendo no solo de la corrosion superficial, sino también de la que existe en
el interior del material. Una gran familia de aleaciones se ha desarrollado para satisfacer
los requerimientos de resistencia a la corrosién, a la temperatura, o a ambos. Dichas

aleaciones son conocidas como aceros inoxidables.

El cromo como elemento fué descubierto en 1797 por el francés Vanquelin (4), y
durante el transcurso del siglo XIX diversos investigadores, tanto americanos como
europeos, desarrollaron algunas aleaciones con un cierto contenido de cromo, las cuales

sin embargo no impedian su oxidacién.



A pesar de los avances logrados en el siglo XIX, los aceros inoxidables, como tales,
no fueron desarrollados sino hasta los albores del siglo XX, y alrededor de 1920 el
mercado ya s¢ habia desarrollado sustancialmente, ademas de tener un gran auge para la
fabricacion de armamento durante la segunda guerra mundial, y otras aplicaciones

importantes (5).

Los primeros aceros inoxidables fueron hechos en crisoles a gas, y posteriormente en
hornos eléctricos de induccion, sin embargo ese tipo de hornos eléctricos fueron
sustituidos en los afios 40’s por el hormo de arco, mediante el cual si era posible disminuir

el contenido de carbono y por lo tanto mejorar su resistencia a la corrosion.(6)

Sin embargo, y después de diversas modificaciones que fué sufriendo el proceso de
fabricacion, hoy en dia una gran parte de la produccion de acero inoxidable se realiza
mediante el proceso conocido como Decarburizacion por Oxigeno-Argén (AOD, por sus

siglas en inglés).(6, 7)

La propiedad de resistencia a la corrosion de los llamados acercs inoxidables, se
debe a una pelicula delgada, adherente y estable de 6xido de cromo que se forma en la
superficie y que protege efectivamente al acero contra muchos medios corrosivos. Esta
propiedad no es evidente en los aceros estructurales de bajo carbono y existe solo cuando

el contenido de cromo excede el 12 %.

Sin embargo, el contenido de cromo no es la Gnica variable que afecta la resistencia
a la corrosion de los aceros moxidables, esto es, también los tratamientos térmicos, la
condicion superficial y los procesos de fabricacidn pueden cambiar su respuesta en un

medio especifico. (3)



Asi mismo, el cromo puede llegar a provocar un severo deterioro en las propiedades
mecanicas de los aceros, por lo cual la mayoria de los aceros inoxidables comerciales

tienen un contenido de cromo que varia desde un 12 % hasta un 18 %. (8, 9)

1.2.- Tipos de aceros inoxidables.-

Dependiendo del tipo de microestructura los aceros inoxidables se pueden clasificar
en seis clases principales. Estas clases son: ferriticos, martensiticos, austeniticos,
austeniticos substituidos al manganeso, duplex austeniticos-ferriticos y endurecidos por

precipitacion. (10)

1.3.- Nomenclatura de los aceros inoxidables.
El Instituto Americano del Hierro y el Acero (AISI, por sus siglas en inglés)

identifica los distintos grados de los aceros inoxidables utilizando un sistema de

numeracion de tres digitos.

Los grados austeniticos son designados por los nimeros de las series 200 y 300,
mientras que los grados ferriticos y martensiticos son designados por los numeros de la
serie de los 400. Por gjemplo, algunos de los aceros austeniticos mas comunes son
identificados como 201, 301, 304, 316, los ferriticos como 430 y 446, y los martensiticos

como tipos 410, 420, y 440C. (Tabla I) (11, 12)

Tabla L.- Distintos grados y caracteristicas de los aceros inoxidables. (11 )




1.4.- Tipos mas comunes de corroesion encontrados en los aceros inoxidables.-

Algunos estudios han demostrado que aproximadamente el 55 % de las fallas
encontradas en piezas construidas con material inoxidable, son atribuibles directamente a
la corrosion, mientras que el resto se debe a fallas mecanicas. (10).

La distribucion del tipo de corrosién encontrado en dicho estudio se reporta en la tabla

1L

1.5.- Composicién, estructura, y propiedades mecanicas de los aceros inoxidables.-
1.5.1.- Aceros inoxidables austeniticos.-

Este tipo de aceros son esencialmente no magnéticos y no endurecen por tratamiento
térmico. Se pueden trabajar facilmente en caliente o en frio; el trabajo en frio les
désarrolla una amplia variedad de propiedades mecénicas y, en esta condicion, el acero
puede llegar a ser ligeramente magnético. Son muy resistentes al impacto y dificiles de
maquinar, a menos que contengan azufre y selenio. Estos aceros tienen la mejor

resistencia a altas temperaturas (11).

Tabla IL- Fallas mds comunes en los aceros inoxidables. (10)




1.5.2,- Aceros inoxidables al niquel.-
La serie AISI 300. La serie AISI 300 representa por mucho la categoria mas grande

de aceros inoxidables producidos. La composicién de algunos aceros de la serie 300 se

muestra en la tabla ITL

Tabla IIl.- Composicion de algunos aceros austeniticos, serie 300,

1.5.3.- Otros elementos aleantes.-

Carbono.- Es un elemento deseable en los aceros inoxidables martensiticos, donde es
necesario para las transformaciones de fase; sin embargo, para €l resto de los inoxidables
es un elemento indeseable ya que provoca la formacién de carburos de Cromo,

debilitando algunas zonas del acero.

Niquel.- Provoca un efecto favorable para acelerar la formacion de la capa protectora

superficial, ademas de estabilizar la estructura austenitica

Molibdeno.- Actua estabilizando la capa.superficial de cromita, especialmente cuando el

contenido de ¢cromo es muy alto.

Nitrogeno .- En combinacion con el manganeso, es utilizado para estabilizar la estructura

austenitica y retardar la formacion de fases intermetalicas.



Titanio y Niobio.- Pueden ser agregados para remover carbono de la solucidn en forma
de carburos, pero también pueden provocar la formacion de 6xidos, nitruros y sulfuros.

En combinacidn con &l tantalio reducen la corrosién intergranular.
Cobre - Se agrega para incrementar la resistencia al acido sulfirico y a otros medios.

Se pueden usar otros elementos para incrementar la maquinabilidad (como el azufte,
plomo, selenio), la resistencia a la corrosion (aluminio, silicio) o las propiedades

mecanicas (vanadio, zirconio, bore). (13)

1.6.- Corrosion por gases calientes.-
1.6.1.- Introduccion.-

Los aceros inoxidables son materiales muy utilizados en una amplia gama de
procesos, sin embargo, cuando se ponen en contacto con gases a altas temperaturas,
reaccionan formando en su superficie 6xidos cuya composicion depende de la naturaleza

de los gases.

1.6.2.- Oxidacion.-
La oxidacion es la principal forma de corrosion de aceros inoxidables utilizados en
los procesos donde se involucran gases a altas temperaturas. Puede ocurrir en presencia

de oxigeno, aire, didxido de carbono, vapor, o alguna atmésfera industrial compleja. (14)

Entre las técnicas utilizadas para medir la oxidacion, se encuentra la medicion del

cambio en peso por unidad de area, asi como diversas técnicas metalogréficas.

1.6.3.- Termodinamica de la oxidacion,-

Si el cambio en la energia libre ( AG ) acompaiiando la transicion de un sistema de
un estado a otro es negativo, se indica una pérdida en la energia libre y por lo tanto una
reaccion espontanea. Esto es, si ninguna fuerza externa actua sobre el sistemna, ¢ste

tendera a transformarse a su estado de minima energia. (15)
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Por el contrario, si el cambio en la AG es positivo, se indica que la transicion
requiere de energia adicional para poder llevarse a cabo. Sin embargo, no es posible
predecir con precision la rapidez de una reaccion utilizando solamente el sentido de la

energia libre, ya que solamente refleja la direccidn de la reaccion.

Debido a la variacién de la AG con respecto a la temperatura absoluta de su 6xido,
los metales pueden oxidarse muy lentamente ( metales nobles ) o bien, ser mas reactivos.
Sin embargo, el valor de AG disminuye con el aumento de la temperatura, por lo que los

oxidos se vuelven menos estables (2).

El cambio en la energia libre { AG ) que acompafia una reaccion electroquimica,

puede ser expresado por la sig. ecuacion:

AG = - nFE , (ec. 1)

Donde: AG  es el cambio en la energfa libre.
es el nimero de electrones involucrados en la reaccion.
F es la constante de Faraday.

es el potencial de la celda. (2)

Utilizando lo anterior, con la termodindmica, 0 mas especificamente, con los
potenciales de celda E, se puede afirmar que “ el proceso de corrosién puede o no
llevarse a cabo, aun y cuando la direccidon espontdnea de una reaccién indique la
oxidacion del metal. Si la reaccion se desarrolla con una rapidez despreciable, entonces el

material serd esencialmente inerte” (2).
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1.6.4.- Cinética de la oxidacién.-

Debido a que durante los procesos de oxidacion los sistemas no estan en equilibrio,
los calculos termodinamicos no pueden aplicarse, por lo que ahora el enfoque es hacia la
cinética de la rapidez de corrosion. A esa desviacion del potencial desde el equilibrio se le

llama polarizacién, y su magnitud mide en términos de sobrevoltaje.

Debido a que los productos de la reaccion de oxidacién generalmente se depositan
en la superficie del metal, la rapidez de oxidacion usualmente se expresa ¢como ganancia

en peso por unidad de area.

Sin embargo, existen diversos factores que afectania velocidad de crecimiento de la
capa de oxido, por ejemplo, si la capa es homogénea y continua, se puede decir que la
capa de Oxido es protectora, pero si la capa de 6xido es porosa o con grietas la capa sera

no-protectora.

La teoria del potencial mixto, atribuida a Wagner y Traud en 1938, consiste de dos
hipotesis:
1.- Cualquier reaccion electroquimica puede ser dividida en dos o mas reacciones

parciales de oxidacion y reduccion.

2.- No puede haber acumulacion neta de carga eléctrica durante una reaccion

electroquimica.

De las dos hipétesis anteriores, se desprende que durante el proceso de corrosion de
una muestra metalica, eléctricamente aislada, la rapidez de las reacciones de oxidacion

debe ser igual a la rapidez de las reacciones de reduccion.
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1.6.5.- Pasividad.

La pasividad es un fenémeno inusual observado durante la corrosion de ciertos
metales y aleaciones. Puede ser definido simplemente como la pérdida o la disminucion
de la reactividad quimica de un metal bajo ciertas condiciones ambientales, sin embargo
queda abierta la posibilidad de otra transicion, del estado pasivo al estado activo (estado

transpasivo) (3).

Diversos experimentos han demostrado que la pasividad es el resultado de la
formacion de una pelicula superficial, cuyo comportamiento es muy especial, debido a
que cualquier cambio en las condiciones ambientales puede generar un cambio en el

metal, desde un estado activo a uno pasivo, y viceversa (16, 17, 18, 19)

A pesar de lo anterior, es posible controlar las condiciones ambientales para lograr
que un metal se mantenga dentro de su regién pasivada, lo cual proveca que la velocidad

de corrosion disminuya encrmemente.

1.6.6.- Relacion de Pilling-Bedworth.

En uno de los primeros estudios cientificos de la oxidacion, Pilling y Bedworth
propusieron un método que lleva su nombre para determinar si la capa formada en la
superficie de un metal es protectora o no;, matematicamente, puede describirse de la

siguiente manera (13):
R = Md| nmD . (ec. 2)

Donde: R: volumen de 6xido formado.
M, d: peso molecular y densidad del éxido, respectivamente.
n: numero de atomos de metal en la formula molecular de la capa de oxido.

m, D: peso atémico y la densidad del metal, respectivamente.
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De acuerdo a Pilling-Bedworth, si la relacion R es menor a la unidad, no se
produce el suficiente Oxido para cubrir el metal, por lo que la capa de oxido serad no
protectora, si la relacidn es mucho mayor a la unidad, se generaran enormes esfuerzos de
compresién internos que ocasionan la ruptura de la capa, provocando una resistencia a la
oxidacion muy baja. De acuerdo a lo anterior, tenemos que para lograr que la capa
formada sea protectora la relacion ideal R debe ser cercana a 1. La tabla IV muestra la

relacion de Pilling-Bedworth de algunos materiales.

Tabla IV.- Relacion de Pilling-Bedworth para algunos materiales.

" - Sin embargo, esta relacion fué concebida como un criterio empirico, por lo que para
determinar la resistencia a la corrosion de un material, es necesario considerar otras

propiedades y caracteristicas, asi como 13 aplicacion especifica del material.

Ademas de la relacion de Pilling-Bedworth, existen otros factores que afectan la
resistencia a la oxidacién de un metal, por ejemplo, el oxido metalico debe de tener un
coeficiente de expansion similar al del sustrato, buena adherencia, alto punto de fusion, y

baja conductividad eléctrica, entre otros.
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1.6.7.- Mecanismos de crecimiento de dxidos.
Existen varias postulados empiricos que predicen el comportamiento del crecimiento

de los dxidos, los cuales son mostrados en la fig. 1.

2 | QUEBRANTAMIENTO
AW (mg/cm’) LINEAL

PARABQLICO

LOGARITMICO

Tiempo (Scg)

Fig. 1.- Mecanismes de crecimiento de éxidos.

El mas simple de los mecanismos mencionados, es el que sigue un comportamiento
lineal, esto es, el aumento en el espesor de la capa de 6xido es directamente proporcional

al tiempo; est4 dada por la sig. ecuacion (2):

W=kt (ec. 3)
Donde: W : €5 la ganancia en peso por unidad de area
t . es el tiempo
ki . es la constante de velocidad lineal

Este tipo de comportamiento es caracteristico en metales cuya capa de Oxido

superficial es muy porosa ( R menor a 1 ), como el sodio y el potasio.
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La ley de crecimiento parabolico, que rige el comportamiento de los ¢xidos esta dada

por;

W 2=kpt+C (ec. 4)
Donde: K, : es la constante de velocidad parabdlica.
c . €s una constante.

Esta forma de comportamiento se aprecia en los materiales con una R mayor a la
unidad, lo cual nos indica que la capa de oxido es protectora y se presenia en metales

comoa Cu, Ni, Fe, Cr, Co, etc.

La ley de crecimiento logaritmica se puede expresar como:
W=k.log(Ct+A) (ec. 5)
Donde: K.,C, A : $0n constantes

El comportamiento logaritmico se observa en capas de 6xido muy delgadas a bajas
temperaturas, y resulta del efecto de campos eléctricos que asisten al transporte i6nico a
través de la cascarilla, en el interior de las capas de oxido. Algunos materiales que
presentan este comportamiento son Al, Cu, Fe y algunos otros metales, a temperatura

ambiente,
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Bajo ciertas condiciones, algunos metales siguen la ley de crecimiento cibico, de

acuerdo a la siguiente relacion:
W = ket (ec. 6)
Donde: k., C : son constantes

Usualmente este comportamiento esta restringido a periodos cortos de exposicion,

Sin embargo no es muy comun o significante.

El tipo de crecimiento por rompimiento o ‘break-away” tiene lugar cuando se tienen
grandes esfuerzos en la capa de o6xido, los cuales pueden llegar a causar fallas y
agrietamientos, provocando que un comportamiento del tipo parabdlico se convierta en

uno aproximadamente lineal.

Analizando la fig. 1, se puede observar que la oxidacion que presenta una rapidez
lineal es la mas perjudicial de los modelos analizados, ya que la rapidez de corrosion se
incrementa con el tiempo, mieniras que los comportamientos parabolico y logaritmico
aparentemente alcanzan un espesor maximo, con lo cual practicamente el proceso de

corrosion se detiene (2).
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CAPITULO 2

CONDICION SUPERFICIAL

2.1.- Introduccion,-

Diversas investigaciones han demostrado que uno de los principales factores que
afectan el comportamiento de los aceros inoxidables sometidos a altas temperaturas son
las condiciones de operacion de la superficie de trabajo de dichos aceros; sin embargo no
se han establecido claramente las diferencias entre la condicion superficial y su efecto

sobre la resistencia a la corrosion (16, 17, 18, 20)

2.2.- Variables principales.-

Ademas de los elementos mencionados en el capitulo anterior, en los procesos
industriales existen otras variables que pueden afectar, en diversas magnitudes, la rapidez
de corrosion de los aceros inoxidables; en el presente trabajo se mencionarén solamente

las mas significativas de ellas.

2.2.1.- Atmdosfera de trabajo.-

La mayoria de los procesos industriales requieren de atmosferas de trabajo que
contienen principalmente oxigeno y carbono, con diversos valores de actividad y presion;
sin embargo, algunos procesos requieren de atmosferas mas agresivas, las cuales llegan a

reaccionar quimicamente con los aceros inoxidables.
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Si ademas de lo anterior consideramos que la mayoria de los procesos industriales se
llevan a cabo a altas temperaturas, resulta que los materiales que son expuestos a dichas
atmosferas y por periodos prolongados de tiempo, sufren cominmente de oxidacion,
carburizacién, o incluso de oxi-carburizacion, formando delgadas capas de éxido que
bajo ciertas condiciones funcionan como capas protectoras (20).

2.2.2.- Temperatura de trabajo.-

Como se discutid en el Capitulo 1, el uso de los aceros inoxidables en procesos
desarrollados a alta temperatura, estd condicionado a la rapidez de formacion de una
capa superficial en el material, la cual puede ser protectora, semiprotectora o no-
protectora, y que se forma debido a la reaccién entre el metal y el gas, dependiendo de la

temperatura de trabajo.

2.2.3.- Condicién sunperficial del material.-

Como se mencioné anteriormente, la funcion de la condicion superficial dentro del
mecanismo de corrosion no esta bien definida, atin y cuando se menciona en diversas
investigaciones como uno de los principales factores que propician el desarrollo de la

COrrosion.

Este trabajo parte de la hipotesis compartida por diversos investigadores (7, 8, 9) de
que un acabado superficial burdo - pulido con lija 180 SiC. - presenta una rapidez de
oxidacion muy similar a la que genera un acabado superficial fino - pulido con lija 1000
SiC. -, la cudl a su vez es menor que la rapidez de oxidacion observada para un acabado
superficial intermedio - obtenida en este estudio al pulir las muestras con lija grado 400
SiC. Para corroborar la hipotesis de una manera cualitativa, se hace uso de diversas

técnicas, como el analisis de imagenes y analisis termogravimétrico.
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Hasta el momento, en diversas investigaciones previas la mayoria de las pruebas se
ha realizado utilizando principalmente dos tipos de acabado superficial: uno con un
acabado superficial ligeramente rugoso, que resulta del hecho de pulir las muestras con

una lija SiC 180 y el otro es un acabado superficial electropulido. (16, 17, 18)

Aun y cuando los estudios previos han utilizado distintas condiciones para la
realizacion de los experimentos (como por ejemplo, variando la actividad de los
elementos de la atmosfera de trabajo y/o las presiones parciales de los mismos), uno de
las propuestas comunes que se generan en cada uno de ellos (16, 17), es el hecho de que
las muestras no-pulidas, presentan una menor resistencia a la corrosion; sin embargo esa
diferencia con respecto a las muestras electropulidas no ha sido cuantificada debido a que
las pruebas son de larga duracion por lo que se requeriria de un largo periodo de

observacion del comportamiento del material en una aplicacion industrial real.

En resumen, dos de las mas importantes observaciones que han aportado hasta el

momento diversas investigaciones (16, 17) son las siguientes:

1.- La condicion superficial tiene un efecto significativo en la resistencia a la corrosién de
diversos aceros; esto ha sido evidente debido a que las investigaciones incluyen

tratamientos mecanicos que inducen deformacion superficial. (17)

2.- Independientemente del resto de las variables que pueden afectar el comportamiento
de las muestras, se ha encontrado que a temperaturas superiores a los 925° C, los efectos
de la condicion superficial practicamente desaparecen; esto es, €l comportamiento de las

muestras ante la corrosion es el mismo, sin importar su condicion superficial. (18)
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CAPITULO 3

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

3.1.- Introduccion.-
El objetivo de este trabajo es caracterizar el efecto que genera la condicion

superficial inicial de los aceros refractarios AISI 316 sobire la rapidez de corrosiéon

cuando son sometidos a un proceso a alta temperatura.

3.2.- Equipo experimental utilizado.-
Microscopio.- El microscopio utilizado es un Nikon Epiphot acoplado a un analizador de

imagenes, y cuenta ademas con platina motorizada y autoenfoque, con aumentos de 50,

100, 200, 400, 1000X.

Analisis Termogravimétrico.- El equipo utilizado para el analisis termogravimétrico
(TGA, por sus siglas en inglés) es un TGA 50 de Shimadzu, con un rango de temperatura
de operacion de hasta 1500° C. y peso maximo de la muestra de 2 gramos (incluyendo
tara) y que trabaja en distintas atmosferas (aire, gas inerte, vapor, vacio)., con un grado
de precision de hasta 0.001 mg. El TGA es basicamente una termobalanza donde la
muestra se coloca y calienta, en un medio donde la temperatura va cambiando de una
manera controlada y a una rapidez constante, cuyos valores tipicos de calentamiento
generalmente fluctiian en el rango de 10 a 15°C/min. Ademads, el TGA proporciona de

manera directa la grafica de aumento en peso contra tiempo de exposicion. (21,22)
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Analisis de Imagenes.- El equipo de andlisis de imagenes es un Leica Quantimet 520, con
capacidad de adquirir imagenes por medio de una camara de video tipo CCD acoplada al
microscopio optico. Las imagenes son digitalizadas por medio de un convertidor de 8 bits
que discretiza la imagen en 256 niveles de gris, en donde un Nivel de Cero indica un
color negro (sin reflexion de luz) mientras que el nivel de 256 indica un color blanco

(maéxima reflexion de luz). (23, 24)

33 Imagenes Pseudo-tridimensionales.-

Dentro de la informacion que se puede obtener mediante el uso del analizador de
imagenes, se encuentra la imagen pseudo-tridimensional, la cual en términos generales, es
una curva de superficies con ¢l mismo nivel de gris, en donde los ejes X y Y de la grafica
representan la posicion fisica de cada uno de los puntos analizados de la superficie,
mientras que el eje Z representa el valor del nivel de gris resultante de cada pixel, esto es,
lo que graficamente corresponderia a la altura de los picos y valles observados en la

imagen. (Un pixel es un elemento de imagen, picture element). (25, 26)

Dicho de otra manera, una iméagen Pseudo-tridimensional es una representacién
grafica de las variaciones en la condicion superficial - rugosidad - de la muestra
analizada, basada en el nivel de gris de la superficie; esto es, la aparicion de un pico en la
imagen pseudo-tridimensional representa un nivel de brillantez alto, mientras que un valle
representa una zona de baja brillantez o baja reflectividad. Es posible analizar
cuantitativamente las variaciones de la rugosidad mediante los histogramas de nivel de

gris obtenidos en el analizador de imagenes. (27)
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3.4.- Caracterizacion de los aceros.-

La composicion quimica del acero analizado se obtuvo utilizando la técnica de

espectrometria de absorcion atomica y se reporta en la tabla V.

Tabla V. Composicion quimica del acero 316L analizado. ( % en peso )

3.5.- Presién, temperatura y atmosfera de trabajo.-
Todos los experimentos se desarrollaron a presion atmosférica.
La temperatura de trabajo es de 900° C.

La atmosfera de trabajo es aire ambiental.

En este trabajo no se considera el efecto de la atmosfera de trabajo - que en un
proceso real pudiera ser: oxidante, reductor o0 una mezcla de ambos - ya que las pruebas
se llevaron a cabo.bajo una atmasfera consistente de aire ambiental, con la finalidad de

eliminar los posibles efectos de los elementos oxi-reductores.

3.6.- Preparacion de las muestras.-

Debido a que este paso es uno de los mas importantes en este estudio, el
procedimiento de preparacion de las muestras fué estandarizado, con la finalidad de
eliminar el mayor numero posible de variables que pudieran afectar el desarrollo de los

experimentos.
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El procedimiento de preparacion de las muestras fué el siguiente;
El primer paso es obtener los cupones de prueba, de 10 x 5 x 1 mm cada uno.
En la segunda etapa se procede a medir y limpiar mediante ultrasonido los cupones, se

pesan en una balanza de precision y finalmente son identificados.

Posteriormente los cupones se pulen manualmente con distintos grados de lijas SiC de la

siguiente numeracién: 180, 320, 400, 500, 1000.

Sin embargo, es importante hacer notar que durante el procese de pulido de cada
uno de los cupones analizados se observaron las siguientes precauciones:
El pulido se hizo solamente en uno de los lados de los cupones (10 x 1 mm).

El pulido se hizo de forma manual, en un solo sentido (el longitudinal), en cada uno de

los cupones,

Lo anterior con la finalidad de tratar de que las condiciones de expesicion entre todos los
cupones fueran los mas similares posible, y de esa manera poder estudiar los resultados

de manera comparativa,

3.7.- Procedimiento de prueba.-

Una vez terminado el paso anterior, la superficie pulida de los cupones fue
examinada con un microscopio Optico y la imagen obtenida enviada a un analizador de
imagenes, cuya operacion se describe en el apartado 3.2, Se obtuvieron fotografias (ver
capitulo 4) asi como imagenes digitalizadas, a partir de las cuales se elaboraron

histogramas de Nivel de Gris contra el nimero de pixeles.

Es importante hacer notar que en cada una de las etapas en que se utilizé el microscopio

optico, el nivel de illuminacién del mismo se mantiene en un valor fijo, con la finalidad de

que las lecturas sean comparables.
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Posteriormente, se procede a oxidar las muestras, utilizando para ello el Analizador
Termogravimétrico, donde los cupones se colocan y se oxidan a una temperatura de 900°
C, bajo una atmosfera compuesta a base de aire ambiental, y por un tiempo de hasta 36

horas, obteniendo la grafica de incremento en peso contra tiempo de exposicion.

Una vez hecho lo anterior, se sacan los cupones del TGA, se pesan en la misma
balanza de precision, se observan en el microscopio Optico y se obtiene su imagen
digitalizada en el analizador de imégenes, en el cual también se generan los histogramas
de nivel de gris y las imagenes pseudo-tridimensionales correspondientes. Asi mismo, y
con la finalidad de comparar graficamente la condicién superficial de las muestras antes y
después del proceso de oxidacion, se realiza en el analizador de imagenes una resta
algebraica de las mismas, lo cual no es sino la resta algebraica del nivel de gris por pixel
de cada una de las imagenes generadas antes del proceso de oxidacion, menos el valor del
nivel de gris de cada pixel de la imagen correspondiente posterior a la oxidacion,
generando con esto una nueva imagen resultante, en la cual se podra apreciar el efecto

generado por el proceso de oxidacion sobre cada una de las superficies analizadas.
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CAPITULO 4

RESULTADOS Y DISCUSION

4.1.- Introduccion.-

Una vez realizadas las pruebas descritas en el capitulo anterior, se procedié a
recopilar los datos generados en el analizador de imagenes, asi como las graficas de
aumento en peso contra tiempo de exposicion para cada uno de los cupones que se

obtuvieron en el analizador termogravimétrico.

4.2.- Morfologia inicial de la superficie.-

En la primer etapa de la experimentacion, se obtuvieron en el microscopio imagenes
de la condicién superficial de los cupones sin oxidar, en donde se observan con claridad
las lineas del pulic‘io, distinguiendo que entre mas fino es el grado de lija utilizado,

mencres y menos notables son las variaciones en la profundidad de dichas lineas de

pulido.

Es posible explicar lo anterior de una manera grafica si se analizan las figuras 2, 3, 4
y 3; donde se muestran imigenes de la condicion superficial de las muestras pulidas con
lija grado 180, 320, 400 y 1000 SiC, respectivamente. Se aprecian las diferencias fisicas
entre acabados superficiales; esas diferencias se deben al hecho de que entre mas grueso
es el grado de la lija utilizada durante el proceso de pulido de los cupones, mas rugosa es

la superficie obtenida.



Fig. 3.- Acero 316L, sin oxidar, pulido lija 320 SiC. 200X



Fig. 5.- Acero 316L, sin oxidar, pulido lija 1000 SiC. 200X
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Asi mismo, mediante el uso del analizador de imagenes, se obtuvieron imagenes
pseudo-tridimensionales de la superficie de cada una de las muestras arriba mencionadas,

las cuales pueden apreciarse en las figuras 6, 7, 8y 9.

Con estas imagenes pseudo-tridimensionales se observa la diferencia existente en la
rugosidad superficial de las muestras, donde la superficie se torna mas uniforme entre
mas fino es el pulido superficial de la muestra, apreciandose por un mayor numero de

crestas y valles pero de menor tamaiio y de mayor uniformidad.

En las figuras 10, 11, 12 y 13 podemos observar un acercamiento de las imagenes
pseudo-tridimesionales de las figuras 6, 7, 8 y 9, respectivamente; en donde se aprecia
con mayor detalle la formacion de crestas y valles, los cuales representan la rugosidad
superficial de cada una de las muestras, ain sin oxidar. Resulta evidente que entre mas

fino es el pulido de los cupones, més suaves son Jas variaciones superficiales observadas.

En el analizador de imagenes se obtuvieron histogramas de nivel de gris contra el
numero de pixeles. En las figuras 14 y 15 se muestran dos de los histogramas cbtenidos

para las condiciones iniciales de las muestras.

Los resultados de los histogramas indican que ¢l valor medio de los niveles de gris varia
de acuerdo a la condicién superficial de la muestra, lo cual es un indicador de las
variaciones en la reflectividad que generan los distintos acabados superficiales: entre mas
fino es el grado de lija utilizado en el pulido de las muestras, se incrementa la
reflectividad de las mismas. Fisicamente resulta evidente la variacion en la reflectividad y
puede ser comprobado mediante los principios basicos de la microscopia Optica, que nos
indica que una superficie rugosa tendra una mayor cantidad de puntos de desviacion del
haz de luz del microscopio que una superficie pulida, por lo que en este Gltimo tipo de

superficie se detectara una mayor cantidad de luz y el valor de reflectividad serd mayor.

(Fig. 16)
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Fig. 6.- Imagen pseudo-tridimensional acero 316L, sin oxidar, pulido lija 180 SiC.
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Fig. 7.- Imigen pseudo-tridimensional acero 316L, sin oxidar, pulido lija 320 SiC.
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Fig. 8.- Imagen pseudo-tridimensional acero 316L, sin oxidar, pulido lija S00 SiC.
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Fig. 9.- Imégen pseudo-tridimensional acero 316L, sin oxidar, pulido lija 1000 SiC.
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Fig. 10.- Imdgen pseudo-tridimensional acere 316L, sin oxidar pulido lija 180 SiC.
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Fig. 11.- Imagen pseudo-tridimensional acero 316L, sin oxidar, pulidoe lija 320 SiC.



Fig. 12.- Imdgen pseudo-tridimensional acero 316L, sin oxidar, pulido lija 400 SiC.
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Fig. 13.- Imagen pseudo-tridimensional acero 316L, sin oxidar, pulido lija 1000 SiC
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Fig. 14.- Histograma de nivel de gris acero 316L, sin oxidar, pulido lija 180 SiC.
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Fig. 15.- Histograma de nivel de gris acero 316L, sin oxidar, pulido lija 1000 SiC.
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Fig. 16.- Reflexion de un haz de luz, en funcion del acabado superficial de Ia

muestra.

Lo anterior s¢ aprecia en la figura 17, la cual presenta el valor promedio del nivel de
gris - obtenido a partir del valor de la media generado a través de los histogramas -
contra el grado de lija con la cual fueron pulidos los cupones, antes de ser sometidos a la
oxidacion. Como se observa, el comportamiento de la curva indica que entre mas fino es

el acabado superficial de las muestras, mayor es su reflectividad.

4:3.- Incremento en peso contra tiempo.-

Es posible observar los resultados obtenidos después de exponer las muestras al
proceso de oxidacion - a 900° C durante 36 horas - en la figura 18, en donde se presenta
el incremento en peso (AW), en mg, contra el tiempo ( t ), en minutos, para evaluar la

cinética de crecimiento de la capa de oxido de algunas de las muestras analizadas.

Como se observa en la figura 18, existe un incremento gradual en peso, el cual se
debe a la formacion de 6xidos sobre la superficie de la muestra; ademas, este tipo de
comportamiento coincide con el de los denominados procesos térmicamente activados,

de acuerdo a la forma de Arrhenius, D = Aexp(-Q/RT). (16)



Nivel de Gris

230

220 +

210

200 1

190 +

180 1

170 ¥

160 t + +
180 320 400 500 ) 1000
Grado de Lija

Fig. 17.- Valores promedio de nivel de gris. Acero 316L sin oxidar,
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Los resultados observados en la figura 18 indican que las muestras presentan un
comportamiento a la oxidacién muy similar entre si, diferenciandose inicamente por la
rapidez de crecimiento del 6xido.El comportamiento observado en discha figura, es
repetitivo , y coincide con lo que diveros autores proponen (3, 4) pero que no reportan,

especialmente para la condicion superficial obtenida al pulir con lija grado 500 SiC.

En dicha figura se observa lo siguiente:

Es claro que los valores de rapidez de oxidacién asi como de incremento en peso
observado en la muestra preparada con un grado menor de pulido, esto es, con lija grado
180 SiC, durante todo el periodo de exposicion, son mayores que los valores obtenidos

en el resto de las muestras analizadas.

Durante las primeras 12 horas de exposicion el comportamiento de todas las muestras es
muy parecida, ¢s decir presentan una rapidez de oxidacion muy similar, solamente con la
excepeién de la muestra pulida con lija grado 180 SiC, la cual presenta una resistencia a

la corrosion menor - es decir, se oxida mas que ¢l resto de las muestras analizadas.

Para tiempos de exposicién mayores a 12 horas, la muestras pulidas con lija grado
500 y 1000 SiC sufren un cambio importante, ya que su rapidez de oxidacion se
incrementa visiblemente, presentando al final de la prueba una oxidacion mayor que las
muestras con pulido 320, 400 y muy similar entre si, pero que siempre se mantiene menor

que la rapidez de oxidacion de la muestra pulida con lija 180.

El comportamiento de las muestras 500 y 1000 se puede explicar como un cambio
repentino en el valor de sus constantes de oxidacion, probablemente debido a una ruptura
en algiin punto de la capa de 6xido formada y que en un momento dado genere ese

aumento de rapidez de oxidacion.



37

2
Peso
(mQ)
154 180 SiC
' 500 SiC
1000 SiC /
11 s

éﬂ_’h
—

400 SiC

D OO0 0O 09 0O
Ok ¥ =« © I
K 0 O ® O

-

Tiempo (min)

Fig. 18.- Grifica de incremento en peso contra tiempo. 900 °C. Acero 316L.
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Al final de la prueba - después de exponer cada uno de los cupones a 900° C durante
36 horas -, la muestra pulida con lija 400 SiC presenta un menor grado de oxidacién que
el observado en el resto de los cupones analizados, después le sigue la muestra pulido
320, mientras que las muestras pulido 500 y 1000 presentan una resistencia a la oxidacion
muy parecida y como ya se menciond anteriormente, la muestra pulido 180 es la que mas

se oxida.

La grafica de incremento en peso contra tiempo nos muestra las variaciones en el
comportamiento para tiempos cortos de exposicion de cada una de las muestras
analizadas, por ejemplo, el comportamiento de la muestra pulido 180 SiC coincide con el
que otros autores han encontrado para este tipo de aceros; esto es, la curva sigue un
comportamiento de acuerdo al modelo de crecimiento de oxido del tipo parabolico (20);
ademas, observando la tendencia del resto de las muestras a incrementar su rapidez de
oxidacién, seria valido suponer que a tiempos mayores de exposicion superiores a las 36
horas de exposicion de este estudio - lo cual puede ser demostrado con pruebas de larga
duracion en la industria - la rapidez de oxidacion puede llegar a ser la misma para todas
las muestras sin importar su condicion superficial inicial, por lo que el comportamiento
observado durante esta investigacion puede aplicarse solamente a tiempos cortos, o bien
durante las primeras etapas de algun proceso industrial, en donde es importante verificar

el comportamiento del material durante las primeras horas de exposicion.

4.4.- Morfologia final de 1a superficie, después del proceso de oxidacién en el TGA.-

Para la tercer etapa de la experimentacion, los cupones que fueron expuestos al
proceso .de oxidacion en €l TGA son observados nuevamente en ¢l analizador de
imagenes, donde se obtuvieron algunas fotografias, las cuales son mostradas en las
figuras 19, 20, 21, 22 para las muestras pulidas 180, 320, 500 y 1000 SiC

respectivamente.
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En dichas figuras se observa la superficie oxidada de cada uno de los cupones y
ademas es posible observar leves diferencias en la uniformidad de la capa de 6xido

formada, donde a mejor pulido, mayor uniformidad de capa de oxido,

En las figuras 23, 24 se muestran dos de los histogramas generados en el analizador
de imagenes para las condiciones finales de las muestras; de estos histogramas se obtiene
el valor del nivel de gris de las muestras en funcion de su condicion superficial original, y
los resultados son presentados en la figura 25, en la cual se observa una pequefia
diferencia en el valor promedio del nivel de gris entre las muestras 180 SiC. y 320 SiC,
diferencia que se hace mas notoria si se le compara con la muestra pulido 500 SiC y que

se acentua notablemente al observar el valor obtenido para la muestra pulido 1000 SiC.

La forma en que varia el valor de nivel de gris obtenido nos indica que entre mas fino
es el acabado superficial de las muestras antes de ser sometidas a un proceso de
oxidaciéon, menor es el valor de reflectividad de las mismas después de la oxidacion, lo
cual puede ser considerado como un indicador de que a mejor acabado superficial
original de la muestra, mas uniforme es la capa de éxido formado, provocando que la

reflectividad resultante sea menor.

El comportamiento de la grafica de la figura 25 es contrario al mostrado en la fig. 17
debido a que se esta relacionando el valor de la reflectividad de la superficie de las
muestras (nivel de gris) con su grado de rugosidad y como el valor de la reflectividad del
metal es opuesto al valor de reflectividad del 0xido, es por eso-que dichas graficas - antes
y después del proceso de oxidacion - se comportan de esa manera. Esto es, en la fig. 25
se aprecia el efecto combinado de la rugosidad superficial y los 6xidos formados sobre el

valor del nivel de gris de cada una de las muestras.



Acero 316L, oxidado, pulido lija 180 SiC, 200X
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Fig. 22.- Acero 316L, oxidado, pulido lija 1000 SiC. 200X
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Fig. 23.- Histograma de nivel de gris acero 316L, oxidado, pulido lija 180 SiC.
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Fig, 24.- Histograma de nivel de gris acero 316L, oxidado, pulide lija 1000 SiC,
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En la tabla VI se muestran comparativamente los resultados obtenidos en los
histogramas, en cuanto a nivel de gris se refiere, para cada una de las muestras

analizadas, tanto en la condicion inicial como final de la etapa de experimentacion.

Tabla VI. Valor medio de niveles de gris, antes y después del proceso de oxidacion,

En dicha tabla V1 se observan las sig. tendencias de los valores de nivel de gris obtenido:
El valor del nivel de gris obtenido antes del proceso de oxidacion se incrementa al
mejorar la condicion superficial; indica mayor reflectividad de la muestra.

El valor del nivel de gris obtenido después del proceso de exidacion disminuye al mejorar
la condicidn superficial; indica una disminucion en ¢l valor de reflectividad de la muestra.
El valor del nivel de gris obtenido para una misma muestra antes y después del proceso
de oxidacién disminuye lo cual también indica una disminucién en el valor de

reflectividad de la muestra.

En las figuras 26, 27, 28, 29 se observan las imagenes .pseudo-tridimensiongles
obtenidas en el analizador de imagenes para cada uno de los cupones analizados, desprg'és
de someterlos al proceso de oxidacion; dichas figuras nos muestran que en las superficies
de los cupones practicamente han desaparecido todas las crestas y valles que se habian
presentado antes de oxidar, observandose solamente la aparicién de algunos picos

aislados. o2



Fig. 27.- Imidgen pseudo-tridimensional acere 316L, oxidado, pulido lija 320 SiC.



Fig. 28.- Imagen pseudo-tridimensional acero 316L, oxidado, pulido lija 500 SiC.,

08d u‘.‘i.?.’.#;rnum

Fig. 29.- Imagen pseudo-tridimensional acero 316L, oxidado, pulido lija 1000 SiC.
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La aparicion de picos en algunos puntos de la imagen pseudo-tridimensional significa
una diferencia en la reflectividad de esos puntos con respecto al resto del area observada,
por lo que es de suponer que existe una variacién en la oxidacién superficial, esto es, la
capa de Oxido formada no es completamente homogenea en toda €l area superficial de la

muestra.

Ademas, el mimero de picos observados en cada una de las imagenes varia de
acuerdo al acabado superficial con que fué pulida originalmente la muestra, lo cual nos
indicz; que la uniformidad de la capa de 6xido formada estad en funcion del acabado
superficial original de las muestras, entre mas burdo es el acabado, la distribucion de
tamanios de crestas y valles presentes es menos uniforme en la imagen pseudo-
tridimensional, y por lo tanto mas heterogénea es la capa de 6xido formado; y viceversa,
entre mas fino es el acabado superficial de la muestra antes de oxidarla, menor es el

numero de picos que se originan y por lo tanto la capa de 6xido es mas homogénea.
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4.5.- Resultados comparativos.antes y después del proceso de oxidacion,

Si analizamos los resultados obtenidos en el analizador de iméagenes, antes y después
de someter los cupones al proceso de oxidacion en el TGA, es posible visualizar el
cambio fisico que se lleva a cabo en la superficie de los mismos; por ejemplo, en las
figura 30 se puede apreciar la diferencia que sufre la superficie de un cupén que fué
o;iginalmente pulido con lija 180 SiC. Practicamente todo el espacio entre las crestas y
valles ha sido ocupado por la capa de 6xido, observandose solamente algunos picos

aislados,

La aparicién de estos picos, se debe a el hecho de que la superficie original de la
muestra es tan burda, que en algunas areas la capa de oOxido no llega & cubrir
completamente toda la superficie de la muestra, resultando en la imagen pseudo-

tridimensional como la aparicién de un pico.

En la figura 31 se observa una muestra grado 180 contra una grado 320, ambas
después de ser sometidas al proceso de oxidaciéon. Como se puede observar, el numero
de picos disminuye notablemente entre una imagen y otra, lo cual nos confirma la
afirmacion anterior de que ain la aparicién de estos picos va en funcidn de a la rugosidad
original de la muestra. Algo similar se observa en las figuras 32, 33 donde se compara la

muestra grado 180 contra grado 500 y grado 1000 SiC, respectivamente.

En la figura 34 se puede apreciar el acabado superficial y la imagen pseudo-
tridimensional de la superficie de una muestra pulida con lija grado 1000 SiC, antes Y.
des;;ués de someterla al proceso de oxidacién; la superficie original no tiene grandes:“
variaciones, es decir las crestas y valles son muy suaves. Asi mismo se aprecia la
formacion de una capa de 0xido muy uniforme, sin observarse la presencia de picos o
distorsiones, lo cual ¢s una consecuencia directa de haber pulido esta muestra con lija

grado 1000 SiC.
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Fig. 30.- Acero 316L, pulido lija 180 SiC. Antes y después de la oxidacion.
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Fig. 31.- Acero 316L, pulido lija 180-vs-320 SiC, después de la oxidacién.
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Fig. 32.- Acero 316L, pulido lija 180-vs-500 SiC, después de la oxidacion.
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Fig. 33.- Acero 316L, pulido lija-180-vs-1000 SiC, después de la oxidacién.
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Las imagenes obtenidas en ¢l analizador de imagencs después de realizar la resta
algebraica de las imégenes obtenidas antes y después del proceso de oxidacion, permite
observar la uniformidad de la capa de é6xido formada en cada una de las muestras, y
poder analizarlas. En las figuras 35 a 39 se presentan las imagenes digitalizadas

resultantes para las muestras pulido 180, 320, 400, 500, 1000 SiC respectivamente.

Como se observa en la imagen pseudo-tridimensional que aparecen en las figuras 35,
36 para las muestras pulido 180 y 320 SiC respectivamente, aparecen una serie de picos,
que no son sino puntos de mayor brillantez que el resto de la superficie; esto nos indica
que la oiidacic'm superficial de la muestra no es totalmente uniforme, generando con ello
la presencia de puntos en donde el nivel de gris observado sea mayor, lo cual provoca la

formacion de dichos picos.

En las figuras 37, 38 se observan las imagenes resultantes de la resta, para las
muestras pulido 400 y 500 SiC respectivamente. Como se observa en las imagenes
pseudo-tridimensionales, en estas muestras aparecen menos picos o distorsiones en la
imagen, lo que indica una uniformidad mayor de la capa de oxido formada, la cual por

consecuencia sera mas protectora.

El mismo efecto descrito anteriormente se observa en la figura 39, para la muestra
pulido 1000 SiC, esto es, el nimero de picos generados es menor a los observados en las
figuras 35, 36 - con lo cual la capa de Oxido superficial sera mas uniforme y por lo tanto
presentara una mayor resistencia a la oxidacion - , pero mayor que los observaiibs en las
figuras 37, 38 por lo que tendra menor resistencia a la corrosion que las muestras pulidas

con lija grado 400 y 500 SiC.,

1020112526
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Fig. 34.- Acero 316L, pulido lija 1000 SiC, Antes y después de la oxidacién,
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Fig. 35.- Imagen resultante de la resta de imagenes antes y después del proceso de
oxidacién. Muestra pulido 180 SiC.
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F:ig. 36.- Imagen resultante de la resta de imagenes antes y después del proceso de
oxidacién. Muestra pulido 320 SiC.
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Fig. 37.- Imagen resultante de la resta de imagenes antes y después del proceso de
oxidaciéon, Muestra pulido 400 SiC.
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Fig. 38.- Imagen resultante de la resta de imagenes antes y después del proceso de
oxidaciéon. Muestra pulido 500 SiC.

Fig. 39.- Imagen resultante de la resta de imagenes antes y después del proceso de
oxidacién. Muestra pulido 1000 SiC.



55

CAPITULO §

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

La morfologia de la superficie de los aceros inoxidables y su indice de
reflectividad depende del grado de rugosidad, y cambia considerablemente

cuando el acero es sometido a un proceso de oxidacion a alta temperatura.

La condicion superficial inicial afecta la homogeneidad de la capa de 6xido de los
aceros inoxidables 316L asi como la rapidez de formacion de la’ misma, cuando

son sometidos a procesos de oxidacion a alta temperatura.

Al final del proceso de oxidacién a alta temperatura - después de 36 horas de
exposicion a 900° C -, la muestra cuya condicion superficial inicial se obtuvo al
pulir con lija grado 400 SiC; es la que presenta una mayor resistencia a la
oxidacion, esto es, las muestras con acabado superficial rugoso - pulidas con lija
grado 180, 320 SiC, - asi como las de acabado superfictal mas fino - pulidas con
lija grado 500, 1000 SiC. - al final de la prueba presentaron una menor resistencia
a la oxidacion. En este trabajo esto fué cuantificado en compargcién a las
descripciones que se habian hecho en investigaciones anteriores y qué no habian
sido corroboradas, especialmente durante la etapa inicial del procese de

oxidacidn.
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Para tiempos cortos de exposicion el mecanismo de la oxidacion de los aceros
316L, a 900 °C, con una superficie obtenida al pulir con lija grado 180 SiC y bajo
una atmosfera de aire ambiental, es parabélico. Este comportamiento parabolico
esta limitado a la etapa inicial de oxidacion. La duracion de esta etapa depende de
la rapidez con que se esta llevando a cabo el fendmeno. En el caso del acabado
superficial intermedio, la etapa inicial es mas corta, por lo que si se hacen
comparaciones en un mismo tiempo, parecera que los acabados intermedios no
siguen un comportamiento parabdlico y no solo un cambio en la constante de

rapidez de oxidacion, como ocurre en el caso de los acabados burdos y finos.

Queda abierta la posibilidad para que se continiie estudiando el mismo efecto,
pero a tiempos de exposicidon mayores que los utilizados en esta investigacion -
asi como a temperaturas mayores de 900 °C - ya que por el comportamiento de
las curvas de incremento en peso contra tiempo obtenidas durante el proceso de
oxidacion, es posible suponer que a tiempos de exposicion mucho mayores de los
aqui analizados, la rapidez de oxidacidn de las muestras analizadas puede llegar a
ser la misma y con un comportamiento del tipo parabolico, independientemente

de la condicién superficial inicial de las muestras.
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