Preparacion

metalografica
e acero inoxidable

Los aceros resistentes a la
corrosidn contienen al menos 11% de
cromo y se denominan colectivamente
“aceros inoxidables”. Dentro de este
grupo de aceros de alta aleacion, se
identifican cuatro categorias principales:
ferriticos, martensiticos, austeniticos y
austeniticos-ferriticos (combinados).
Estas categorias describen la microestruc-
tura de la aleacion a temperatura
ambiente, 1a cual se ve afectada en gran
medida por la composicion de la aleacion.

La caracteristica principal del acero in-
oxidable es su resistencia a la corrosion.
Dicha propiedad se puede mejorar al
afadir elementos de aleacion especificos,
los cuales tienen un efecto beneficioso en
otras caracteristicas del material, como su
dureza y resistencia a la oxidacion.

Por ejemplo, el niobio y el titanio aumen-
tan la resistencia frente a la corrosion
intergranular ya que absorben el car-
bono para formar carburos. El nitrogeno
aumenta |a fuerza y el azufre mejora la
magquinabilidad ya que forma inclusiones
de sulfuro de manganeso que producen
pequefias virutas que se rompen con
facilidad. Debido a la resistencia a la cor-
rosion y a su acabado superficial 6ptimo,
los aceros inoxidables juegan un papel
destacado en la industria aerondutica,

Alto rendimiento de las piezas de acero inoxidable en la
industria aerondutica

quimica, médica y alimentaria, en cocinas
profesionales, asi como en arquitectura y
joyeria.

La metalografia de los aceros inoxid-
ables es una parte importante del pro-
ceso de control de calidad general

en numerosos entornos de produccion.
Los principales ensayos metalograficos
incluyen la medicion del tamafio del
grano, la identificacion de

ferrita delta y fase sigma o la evaluacion
y distribucion de los carburos. Ademas,
la metalografia se utiliza en el andlisis de
errores para investigar los mecanismos
de corrosion/oxidacion.

Dificultades durante la preparacion metalografica

Esmerilado y pulido: Deformacion y rayado en aceros inoxidables ferriticos y
austeniticos. Retencion de carburos e inclusiones.
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Superficie del acero inoxidable tras
pulido final de 3 ym, con deformacion del
esmerilado
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Pulido insuficiente del acero inoxidable tras 100x
ataque con reactivo de color (Beraha I1);
se muestra cierta deformacion
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Fig.1: Acero combinado sometido a ataque electrolitico
con 40 % de solucion acuosa de hidroxido de sodio; se
muestra austenita azul y ferrita amarilla. 150x

Solucion:

Utilizar un exhaustivo pulido de diamante
y completar el pulido final con silice
coloidal o alimina.




Produccion y
aplicacion del
acero inoxidable

El proceso de produccion de aceros inoxi-
dables de alta aleacion implica una técnica
sofisticada de fusion y refusion. En primer
lugar, se funde en un horno de arco eléctrico
una mezcla de hierro y restos debidamente
seleccionados que después se transforma en un
lingote o similar. Para numerosas aplicaciones
estos productos primarios se pueden seguir
procesando para obtener barras, varillas o
ldminas. En los aceros que demandan mayor
calidad, el producto primario se puede utilizar
como materia prima para un segundo proceso
de elaboracion de acero. Este proceso secun-
dario puede implicar una refundicion doble, e
incluso triple, mediante fusion por induccion al
vacio ademds de refusion por arco al vacio, lo
cual se puede realizar bajo presion y con gases
de proteccion.

El principal objetivo de este proceso secundario
es reducir impurezas como 0xidos, sulfuros

0 silicatos de modo que con nuevas fusiones
sucesivas el grado de limpieza aumente y se
obtengan lingotes con unas propiedades mecé-
nicas y fisicas excelentes.

Aplicacion

La resistencia a la corrosion de los aceros
inoxidables se basa en la aleacion de cromo
con hierro, y depende de la formacion de una
capa pasiva de Oxido superficial, que se resta-
blece espontaneamente ante dafios mecanicos.

Existen diferentes tipos de corrosion, como la
producida por picaduras, tensiones, vibracion,
g incluso la corrosion intercristalina. Se puede
mejorar la resistencia frente a formas concretas
de ataque al afiadir elementos de aleacion
diferentes al cromo. Es el caso del molibdeno,
que mejora la resistencia a la corrosion por
picaduras. A continuacion, se describen las
principales aleaciones, propiedades y ejemplos
de aplicacion de los cuatro tipos de aceros
inoxidables:

Aceros inoxidables ferriticos: son aleacio-
nes sin tratamiento térmico con un bajo conte-
nido en carbono y 11-17% de cromo.

Propiedades: magnéticas, resistentes a la
corrosion atmosférica, de fuerza y resistencia
moderada.

Aplicaciones: véalvulas magnéticas, cuchillas de
afeitar, piezas de automavil.

Fig. 2:

Acero austenitico,
sometido a ataque
con reactivo de color
(Beraha I1).
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Aceros inoxidables martensiticos son
aleaciones con tratamiento térmico, contenido
medio de carbono, 12-18% de cromo y 2-4%
de niquel.

Propiedades: alta resistencia a la corrosion, y
resistencia a temperaturas altas y a la fluencia.
Aplicaciones: bisturies, cuchillos, ganchos y
pinzas en aplicaciones médicas, sistemas de
accionamiento y piezas de alto rendimiento en
aeronautica.

Aceros inoxidables austeniticos: son
aleaciones sin tratamiento térmico con un
contenido en carbono de 0,03-0,05%. Los
principales elementos de la aleacion son: cromo
(17-24%), niquel (8-25%) y molibdeno (2-4%);
el titanio y el niobio se afiaden para la forma-
cion de carburo. Propiedades: alta ductilidad,
gran resistencia a la corrosion, resistencia a
acidos oxidantes y alcalinos, excelentes propie-
dades de formacion en frio, facil de manejar y
mecanizar.

Aplicaciones: tornillos, penos e implantes,
aplicaciones a baja temperatura, depdsitos y
tuberias en el sector quimico, farmacéutico y de
alimentacion, asi como utensilios de cocina.

Aceros austeniticos-ferriticos, (combina-
dos): su contenido en carbono es bajo, mien-
tras que generalmente presentan un porcentaje
de cromo mayor (21-24%) y de niquel menor
(4-6%) que en los aceros austeniticos, y 2-3%
de molibdeno.

Propiedades: resistencia a la fatiga en medios
COrrosivos, buena resistencia a
la corrosion por tension.

Aplicaciones: equipos para
el sector quimico, ambiental
y mar adentro, asi como en
arquitectura.




Dificultades en
la preparacion
de los aceros
inoxidables

Los aceros inoxidables ferriticos son
blandos mientras que los aceros austeniticos
son ddctiles. Ambos son propensos a la defor-
macion mecanica. Normalmente el pulido final
hace que estos aceros sean muy reflectantes;
no obstante, si no se someten a dicho pulido
previo, la deformacion reaparecera después del
ataque quimico (Fig. 3).

Debido a su dureza, los aceros martensiticos
son relativamente faciles de pulir. En general, se
debe tener cuidado para preservar los carburos.
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Fig. 3: Acero austenitico con pulido insuficiente
con deformacidn tras ataque quimico (Beraha Il)

Recomendaciones para
la preparacion del acero
inoxidable

Si la eliminacion no es suficiente segun lo
requerido, se recomienda aumentar la fuerza
durante el esmerilado en MD-Alto. Dicho au-
mento de fuerza limpiard y afilard la superficie
de MD-Alto. En el caso de aceros inoxidables
blandos y ddctiles, también se recomienda
encarecidamente el uso de superficies de
esmerilado de grano muy tosco y no ejercer
presiones elevadas. Como regla general, en el
esmerilado plano se ejercerd mds fuerza, en
linea con el drea de la muestra. El esmerilado
fino debera realizarse con diamante en un disco
rigido (MD-Largo) o, como alternativa en algn
tipo de acero inoxidable, con un pafio MD-Plan.
Después del esmerilado fino se realizara un
exhaustivo pulido de diamante con un pafio de
dureza media, antes de proceder al pulido final
con silice coloidal (OP-S), o alimina (OP-A)
para eliminar cualquier pequefio arafiazo. Este
Gltimo paso deberd ser exhaustivo y requerira
varios minutos. Un buen pulido final aumenta
las posibilidades de mejorar el contraste (ver
"Ataque quimico").

Cualquier deformacién resultante del primer
paso del esmerilado, que no se elimine con

esmerilado fino, dejard restos y no se podra
gliminar con el pulido final.

La Tabla 1 muestra un método de preparacion

de muestras de acero inoxidable de 30 mm de
didmetro sobre Tegramin semiautomatico de 300
mm de didmetro. La Tabla 2 muestra un método
de preparacion de 6 muestras de acero inoxi-
dable de 65 x 30 mm con embuticion en frio o
embutidas con MAPS de Struers o AbraPlan/
AbraPol, de 350 mm de diametro.

Pulido electrolitico

En trabajos de investigacion o en una com-
probacion rdpida y general de la estructura del
acero inoxidable, el pulido y el ataque electroli-
tico pueden ser una alternativa al pulido meca-
nico, ya que no conlleva ninguna deformacion
mecdnica.

El pulido electrolitico ofrece resultados exce-
lentes al comprobar la microestructura (Fig. 4),
aunque no es adecuado para identificar carbu-
r0s. Ya que estos desaparecen o se alargan.

Antes del pulido electrolitico, las muestras
deben someterse a un esmerilado con lamina/
papel de carburo de silicio #1000. Cuanto mas
fina sea la superficie inicial, mejores resultados
se obtendrdn en el pulido electrolitico (ver el
método de preparacion a continuacion).

Fig. 4: Soldadura de acero inoxidable, pulida y sometida
a ataque electrolitico, DIC

Electrolito: A3

Area: 1cm2
Tension: 3BV

Caudal: 13

Tiempo: 25 segundos

Ataque quimico externo con disco para acero inoxidable:

10 % de &cido oxalico en agua
Tension: 15V
Tiempo: 60 segundos

Método de preparacion para pulido electrolitico y
ataque quimico de acero inoxidable. Esmerilado con
lamina/papel SiC #320, #500 y #1000.

Esmerilado

’_|_I_Paso PG FG Cﬂ§

o Superficie MD-Alto MD-Largo
:] Abra- | Tipo AlLQ, Diamante

@ SIVO | Tamario | #180/220 9pm
Suspension/ Agua pura DiaPro
Lubricante Allegro/Largo 9
rpm 300 150
Fuerza [N}/

F muestra de 25 40
\ / trabajo
@ Tiempo (min) | Segln se 5
necesite
Pulido

|_|_I_Paso DP é oP C@§

O Superficie MD-Dac MD-Chem
:] Abra- | Tipo Diamante Silice/Altimina
@ SVO | Tamafio | 3 pm 0,25/0,02 jm
Suspension/ DiaPro 0P-S
Lubricante Dac 3 NonDryOP-A

‘:) rpm 150 150

Fuerza [N}/
/F\ muestra de 20 15
\ / trabajo
@ Tiempo (min) 4 2-3

Tabla 1: Método de preparacion para muestras de acero inoxidable de
30 mm de didmetro sobre Tegramin semiautomatico de 300 mm de
didmetro.

Como alternativa a DiaPro se puede utilizar suspension de diamante
policristalino P junto con lubricante verde/azul.

Ataque quimico

El ataque quimico de aceros inoxidables requie-
re experiencia y paciencia. Existen numerosos
estudios sobre los reactivos, y le recomen-
damos que utilice diferentes productos hasta
establecer varias soluciones que se adapten a
los materiales concretos que prepara con més
frecuencia en su laboratorio.

Debido a que el acero inoxidable ofrece una alta
resistencia a la corrosion, se necesitan dcidos
muy fuertes para revelar su estructura. Se deben
seguir medidas de seguridad estandares duran-
te la manipulacion de estos reactivos. En nume-
rosos laboratorios, los reactivos mencionados
en la literatura se modificardn segun el material
sometido al ataque quimico e incluso, en base a
preferencias personales.

Para obtener un ataque con buenos resultados,
es importante realizar un correcto pulido de
Oxido final. A continuacion, se detallan algunos
reactivos de éxito en aplicaciones rutinarias,
diarias.
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Esmerilado
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@] Abra- Tipo | ALO; Diamante
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L) LS | Suspension/ | Agua DiaPro
&/ -+ | Lubricante Allegro/Largo 9
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Tabla 2: Método de preparacion para muestras de acero inoxidable de 65x30 mm con
embuticion en frio o embutidas con MAPS de Struers o AbraPlan/AbraPol, de 350 mm de didmetro.

Como alternativa a DiaPro se puede utilizar suspensién de diamante policristalino P junto con

lubricante verde/azul.

Ataque quimico

Advertencia: Al trabajar con reactivos quimicos, se
deben seguir siempre las medidas de seguridad
recomendadas.

Para aceros martensiticos
925 ml de etanol
25 g de &cido picrico
50 ml de dcido clorhidrico

Para aceros austeniticos

1) Atague quimico con hisopo:
500 ml de agua destilada
300 ml de &cido clorhidrico
200 ml de &cido nitrico
50 ml de solucion saturada de
cloruro de hierro Il
2,5 g de cloruro de cobre Il

2) 100 ml de agua
300 ml de &cido clorhidrico
15 ml de agua oxigenada (30 %)

3) Reactivo V2A:
100 ml de agua
100 ml de 4cido clorhidrico
10 ml de &cido nitrico
Reactivo a temperatura ambiente o
hasta 50 °C

Reactivo de color Beraha Il:

Solucion estandar

800 ml de agua destilada

400 ml de acido clorhidrico

48 g de bifluoruro de amonio
Para 100 ml de esta solucion estandar,
afadir 1-2 g de metabisulfito de potasio
para el ataque quimico.

Ataque electrolitico

Para aceros austeniticos-ferriticos (combinados)
40 % de solucion acuosa de hidréxido de
sodio

Todos los aceros inoxidables:
10% de &cido oxalico acuoso

Interpretacion de la
estructura

Los aceros inoxidables ferriticos no
responden al tratamiento térmico. No obstante,
sus propiedades se pueden ver afectadas al
trabajar en frio. Destaca su magnetismo a
temperatura ambiente. La microestructura en
estado recocido consta de granos de ferrita
que incluyen finos carburos. Los aceros ferriti-
cos utilizados en el mecanizado contienen una
gran cantidad de sulfuro de manganeso para
facilitar el corte libre (Fig. 5).

Los aceros inoxidables martensiticos
responden al tratamiento térmico. La marten-
sita se forma tras un enfriamiento répido y

Sus propiedades se pueden optimizar con un
tratamiento posterior de templado.

Se trata de aleaciones magnéticas. Dependien-
do del tratamiento térmico, la microestructura
puede oscilar entre una estructura martensitica
pura y una templada fina.

Segun las aleaciones y las dimensiones de

los productos semiacabados se requeriran
temperaturas y tiempos de tratamiento térmico
MAs 0 Menos complejos.

No obstante, la ferrita delta (Fig. 6) suele
ser una fase no deseada ya que los largos
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Fig. 5: Acero inoxidable ferritico con sulfuro de  200x
manganeso y cordones de pequeios carburos,
sometido a ataque quimico con 10 % de dcido oxdlico

Fig. 6: Acero martensitico templado acero con 75x
ferrita delta, sometido a ataque con dcido picrico
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Fig. 7: Acero austenitico laminado en frio con agrupaciones
simétricas, sometido a ataque quimico con reactivo V2A.
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Fig. 8: Austenita con carburos y algunos
nitruros de carbono de titanio
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Fig. 9: Acero austenitico con cordones de
ferrita delta, y microsegregaciones.
Areas azules: disminucién de elementos
aleados.

periodos de recocido del acero con un alto
contenido en cromo, a temperaturas entre 700
y 950 °C, pueden hacer que la ferrita delta se
transforme en fase sigma intermetalica dando
lugar a una combinacién de hierro-cromo dura
y quebradiza.

El calentamiento a una temperatura maxima
de 1050 °C y el posterior atemperado elimina
dicha fase sigma y con ello, la fragilidad.

Los aceros inoxidables austeniticos no
responden al tratamiento térmico, en su lugar,
el enfriamiento rdpido da paso a su estado mas
blando. En este estado, carecen de magnetismo
y sus propiedades se ven afectadas por el
tratamiento en frio. La microestructura de estos
aceros consta de granos austeniticos, que
pueden mostrar agrupaciones simétricas

(Fig. 7). La exposicidn de estos aceros a
temperaturas elevadas de 600 a 700 °C puede
generar carburos complejos en los granos aus-
teniticos. Esto reduce la cantidad de cromo en
la solucion sdlida austenitica, lo que aumenta
la susceptibilidad a una corrosion u oxidacion
intergranular.

Al reducir el carbono a un valor inferior a
0,015% y tras afiadir pequefias cantidades de
titanio 0 niobio se redujo el riesgo de corrosion
intergranular, ya que estos elementos forman
carburos en ausencia del cromo (Fig. 8).

La ferrita delta puede aparecer debido a las
condiciones criticas del tratamiento térmico en
aceros martensiticos o al trabajar en frio con
aceros austeniticos (Fig. 9).

Los aceros inoxidables austeniticos-fer-
riticos (combinados) constan de ferrita y aus-
tenita. El ataque electrolitico con una solucion
de soda cdustica al 40% revela la estructura,

permitiendo estimar el porcentaje correcto de
cada fase (ver Fig.1y Fig. 10 a continuacion).
Estos aceros son ddctiles y se utilizan sobre
todo en las industrias de alimentos, papel y
petréleo.

Resumen

El acero inoxidable es un material resistente a

la corrosién con un alto contenido en cromo y

niquel. Los aceros ferriticos e inoxidables son

blandos, ademds de ddctiles, y tienden a la

deformacion mecdnica y al rayado durante la

preparacion metalografica. Ademas, los carbu-

r0s no siempre pueden retenerse.

Para un pulido mecdnico exitoso, se sugiere

lo siguiente:

- evitar los abrasivos toscos en el esmerilado
plano.

- realizar un esmerilado fino y pulido con
diamante exhaustivo y que garantice la elimi-
nacion de toda deformacion del esmerilado
plano.

- realizar un pulido de Oxido final con silice
coloidal o alimina que permita obtener una
superficie sin deformacion.

Un procedimiento de cuatro pasos, realizado
en un equipo de preparacion automdtica,
produce unos resultados buenos y reproduc-
ibles. Los aceros inoxidables son dificiles de
someter a ataques quimicos; por lo tanto, los
reactivos recomendados son muy cOrrosivos y
requieren una manipulacion cuidadosa.

En su lugar, se recomienda un pulido y ataque
electrélito ya que esto ofrece una superficie
sin deformacion, aunque no siempre retiene
los carburos.

Fig. 10: Acero combinado forjado que muestra ferrita
azul, austenita blanca y finas agujas de fase sigma,
sometido a ataque electrolitico con 40 % de solucién
acuosa de hidroxido de sodio.
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