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RESUMEN

Se ha estudiado la influencia de distintos tratamientos térmicos en la resistencia a la corrosion de una barra de acero
inoxidable austenitico AISI 309S que present6 fase sigma y otros precipitados. La barra estuvo 100,000 horas de servicio en
un horno de calentamiento de crudo que operaba a temperaturas variables entre 427 °C y 760 °C. La caracterizacion
morfoldgica y microestructural de la barra en condicién de retiro y después de la aplicacion de diferentes tratamientos
térmicos se realiz6 mediante técnicas de Microscopia Optica (OM) y de Barrido Electronico (SEM) combinado con
Espectroscopia de rayos X de Energia Dispersiva (EDX). Las pruebas de corrosion (disolucién anddica y polarizacion
potenciodindmica) en solucion de NaCl 3.5 % m/v, confirmaron la mayor susceptibilidad a la corrosién en la muestra con
mayor concentracion de precipitados, siendo ésta la condicion de retiro, que presentd 24.7 % en peso de fases secundarias
precipitadas en una matriz de austenita, disminuyendo este porcentaje a un minimo de 4.0 % en peso segln los tratamientos
aplicados. A medida que se aument6 la temperatura de recocido las tasas de corrosién (Vcorr) y el dafio superficial causado
por el medio corrosivo disminuyeron, y la resistencia a la polarizacion (Rp) aumentd; mientras que la pérdida de peso
general provocada por la disolucién anddica, se mantuvo mas o menos uniforme en todas las condiciones estudiadas.

Palabras claves: Acero inoxidable, resistencia a la corrosién, tratamientos térmicos.

Influence of Heat Treatments on the Corrosion Behavior of AISI 309S Steel withdrawn from service with
Precipitation of secondary Phases

ABSTRACT

The influence of different heat treatments on the corrosion resistance of an austenitic stainless steel AISI 309S bar that
presented sigma phase and other precipitates has been studied. The bar spent 100,000 hours of service in a crude heating
furnace that operated at variable temperatures between 427 °C and 760 °C. The morphological and microstructural
characterization of the bar in the withdrawal condition and after the application of different thermal treatments was carried
out using Optical Microscopy (OM) and Scanning Electron (SEM) techniques combined with Energy Dispersive X-ray
Spectroscopy (EDX). The corrosion tests (anodic dissolution and potentiodynamic polarization) in NaCl solution 3.5 %
m/v, confirmed the greater susceptibility to corrosion in the sample with the highest concentration of precipitates, this being
the withdrawal condition, which presented 24.7 % by weight of secondary phases precipitated in an austenite matrix, this
percentage decreasing to a minimum of 4.0 % by weight according to the treatments applied. As the annealing temperature
increased, the corrosion rates (Vcorr) and the surface damage caused by the corrosive medium decreased, and the resistance
to polarization (Rp) increased; while the general weight loss caused by the anodic dissolution, remained more or less
uniform in all the conditions studied.

Keywords: Stainless steel, corrosion resistance, heat treatment.

INTRODUCCION la corrosién, tienen una excelente resistencia a la

Las aleaciones 309 y 309S son aceros inoxidables
austeniticos al cromo-niquel que se utilizan a menudo para
aplicaciones de alta temperatura. Debido a su alto

contenido de cromo y niquel, son altamente resistentes a

oxidacidn y una excelente resistencia al calor al tiempo
que brindan buena resistencia a temperatura ambiente y
temperaturas elevadas [1-3]. Las propiedades de estos

aceros inoxidables son influenciadas significativamente
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por su composicién quimica, la temperatura y tiempo de
exposicion en servicio [1,4]. Los inoxidables grados "S"
son relativamente bajos en carbono, de esta forma, el
acero AISI 309S es una modificacion de bajo carbono del
acero AISI 309, disefiado para minimizar la formacion de
carburos durante el proceso de soldadura. Este acero
(UNS S30900) se usa tipicamente para aplicaciones de
temperaturas elevadas como en la industria del
tratamiento térmico para partes de hornos, tales como
bandas transportadoras, rodillos, partes de quemadores,
soporte para refractarios, entre otras aplicaciones [1-2,4].
En estas aleaciones, se pueden formar tres tipos de fases
intermedias como son la fase sigma, chi y laves. Estas son
fases intermetélicas duras y fragiles causantes de
fragilidad en los inoxidables austeniticos. En el caso de la
fase sigma, muchos autores han reportado que es un
compuesto intermetélico complejo de Fe y Cr [5-7] de
composicién aproximada CrgFe; [5,8-10]. El gran interés
que suscita la fase sigma obedece a su fuerte efecto nocivo
sobre la ductilidad del material, comportamiento que ha
sido reportado en nuestra petrolera local por Ramos, M.,
[7]1 y Alcala, E. [11], quienes encontraron que, bajo
ciertas condiciones de servicio (temperatura y tiempo), el
acero AISI 309S utilizado en la fabricacion de tensores en
un Horno de Calentamiento de Crudo es inestable y se
degenera metalUrgicamente, llegando a presentar fase
sigma, responsable de la fragilizacion observada en los
tensores que estudiaron. En este contexto, en el presente

estudio se investiga la influencia del estado de tratamiento
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y la formacion de fases secundarias sobre la resistencia a
la corrosion del mismo acero inoxidable austenitico AlSI
309S retirado de servicio. El estudio se centra en la
evaluacion de la resistencia a la corrosion en funcion del
tratamiento aplicado a dicho acero. Para su desarrollo, se
realizaron distintos tratamiento térmicos, caracterizacion
microestructural y ensayos de dureza para evaluar
cambios debido al tratamiento térmico; mientras que para
la evaluacion del comportamiento frente a la corrosion, se
realizaron pruebas de pérdida de peso por disolucién
anodica y ensayos por medio de técnicas electroquimicas
de polarizacién potenciodinamica, empleando una
solucién de NacCl al 3.5 %; este efecto en las superficies
expuestas fue posteriormente examinado, usando técnicas
de Microscopia Electronica de Barrido (MEB) vy
Espectroscopia de Difraccion de rayos X (EDX), para
determinar cambios morfoldgicos y de composicion
quimica en los precipitados producidos en las muestras

tratadas térmicamente.

MATERIALES Y METODOS

Siete condiciones distintas de tratamiento térmico fueron
disefiadas para aplicarlas a muestras extraidas de una
seccion de un tensor fabricado en acero AISI 309S que
habia estado en servicio durante 100,000 h. Los
tratamientos aplicados fueron: Tratamiento en solucion
(TS) a 1000 °C y recocido (R) de precipitacion en el rango
de temperatura 475 - 800 °C (TS+R), tal como se indica
enlaTablal.

Tabla I. Tratamiento térmico aplicado a las muestras de acero inoxidable AISI 309S

Muestra Designacion Tratamiento Térmico
Original (retirada del servicio) M1 10 afios de uso en el rango 460-746 °C
Tratada M2 TS (1 ha1000°C)
Tratada M3 TS (1hal000°C)+R (1ha475°C)
Tratada M4 TS(1hal000°C) +R (1 hab593°C)
Tratada M5 TS (1 hal000°C) +R (1 ha650°C)
Tratada M6 TS(1hal000°C) +R (1 ha750°C)
Tratada M7 TS (1 ha1000°C) + R (1 ha800 °C)
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Caracterizacion del material

Para este estudio se utiliz6 una barra de 2.3 cm de
diametro, longitud de 97 cm, de acero 309S, la cual fue
retirada de un horno de calentamiento de crudo después de
100,000 horas de uso. Una vez cumplidos los tratamientos
disefiados, se tomé la dureza de cada muestra utilizando
para ello un durémetro Rockwell, marca Wolpert, bajo las
condiciones establecidas para lecturas Rb. El analisis
microestructural se hizo por microscopia Optica (MO),
para lo cual se procedié a preparar las muestras mediante
pulido y ataque siguiendo la técnica estdndar de

preparaciébn de muestras metalicas para estudio
metalografico. Para el ataque, se utilizaron tres (3)
reactivos: (a) Vilella, para observar la estructura general y
definir el tamafio de grano; (b) Marbel’s, también para
revelar la estructura general; y () un reactivo preparado a
base de KMnO, + NaOH + H,0, utilizado para identificar
la fase sigma por medio de un cambio de coloracion

anaranjado o rojo.

Susceptibilidad a la corrosion.

Para la evaluacion de la susceptibilidad a la corrosién se
realizaron ensayos gravimétricos (disolucion anddica en
solucidn salina de NaCl al 3.5 %) y electroquimicos de
polarizacion potenciodindmica, en el mismo tipo de
soluciéon. El primer tipo de ensayo consisti6 en la

evaluacion de la pérdida de peso al someter las muestras

ANODO
(Acero inoxidable)

(a)

(b)
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en estudio a una prueba rapida (no estandarizada) de
disolucién anddica sin monitoreo de corriente. Esto se
Ilevé a cabo en una celda de corrosidn rudimentaria, como
la mostrada en la figura 1a, donde el acero en estudio
actué como anodo frente a un catodo de grafito, ambos
sumergidos en una solucién de cloruro de sodio al 3.5 %
m/v, y conectados a una fuente de poder de 12 V.
Los materiales para esta prueba fueron: las muestras
representativas de cada condicién o tratamiento, un cable
de cobre y el esmalte protector. Las muestras tenian
dimensiones iniciales de 2.5 cm de diametro y fueron
perforadas con un taladro industrial, para asi introducir a
través de la perforacion el cable de cobre, asegurando que
éste hiciera contacto con la probeta de manera de obtener
una conexion eléctrica como se muestra en la figura 1b. El
area expuesta del acero inoxidable fue de 1 cm?, como se
muestra en la figura 1c. Esta preparacion se hizo segun lo
establecido en el apartado 7 de la norma G31-.72. Las
pruebas se realizaron seleccionando tres tiempos de
exposicion, que fueron de 1, 4 y 8 min para cada
condicion. Para cada intervalo de tiempo, las muestras se
desmontaban, se lavaban y se procedia a pesar para asi
obtener la variacién de peso antes y después de cada
prueba. Para las mediciones de peso inicial y final de cada
muestra se utiliz6 una balanza analitica marca Ohaus, de
la serie Adventurer Pro, con capacidad de 65 a 260 gr,

diametro del platillo de 90 mm y apreciacion de 0.1 mg.

Orificio para conexidn con
el alambre de cobre
=1

-

Area disponible para
disolucidn. Anddica
(1 em2)

(c)

Fig.1. a) Arreglo para producir disolucion de las muestras de acero inoxidable 309S. b) Electrodo tipico preparado para las
pruebas de disolucién. c) Caracteristicas de la cara expuesta para disolucién anddica.
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El segundo tipo de ensayo fue el electroquimico,
mediante técnicas de polarizacion potenciodindmica en
solucién de NaCl al 3.5 % m/v, realizadas a temperatura
ambiente (27 °C). Para estas pruebas se utilizaron tres (3)
electrodos o muestras de cada condicion del acero
inoxidable en estudio, efectuando en la cara de trabajo un
proceso de desbaste con lijas de SiC grado 100 hasta la
2000. Una vez preparado el electrodo de trabajo, se hizo
el arreglo de la celda de corrosion mostrado en la figura
2c.

Las mediciones electroquimicas se llevaron a cabo
usando un equipo Gamry Referencia 600 TM
Potentiostat/Galvanostat ZRA complementado con el
programa Origin 6.0 (fig. 2a). Antes de iniciar las
pruebas se sumergieron las probetas en la solucion
corrosiva realizandose una estabilizacion del potencial de

equilibrio (Eeq), lo cual tomé6 un tiempo entre 1y 3 h.

(b)
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Los electrodos utilizados en este experimento fueron el
electrodo auxiliar de grafito, un electrodo referencia de
calomel con un potencial de 244 mV el cual esta
sumergido en un puente salino o capilar Luggin que
contiene una solucién saturada de KCI (Cloruro de
Potasio) y el electrodo de trabajo o muestra a estudiar de
acero inoxidable. Para todas las pruebas se realizd el
mismo montaje y parametros de ensayos: rango de
potencial (-1500 a 2000 mV), velocidad de barrido de (2
V/seg), distancia entre el electrodo de referencia y el
electrodo de trabajo (aproxidamente de 2 mm), solo se
cambi6 en cada prueba el electrodo de trabajo y el
electrolito usado por uno fresco. Las caracteristicas
evaluadas fueron resistencia a la polarizacion Rp,
potencial de corrosion Ecorr, y velocidad de corrosion
Vcorr). La evaluacién se hizo por triplicado para cada

condicién de tratamiento.

Electrodo de
referenda
Electrodo Electrodo
audliar de trabajo
Electrolito

(©)

Fig. 2. Potenciostato marca Gamry (), probeta caracteristica utilizada en las pruebas electroquimicas (b) y celda de
corrosion (c).

Las caracteristicas morfoldgicas de las muestras después
de las pruebas de disolucién anddica y de polarizacién
fueron examinadas usando microscopia Optica 'y
electronica de barrido. Las muestras expuestas a la
disolucion anddica se limpiaron con alcohol, se secaron y
fueron llevadas directamente para su observacion en un
microscopio éptico, binocular marca Union, modelo ME
1734; mientras que las procedentes de las pruebas
electroquimicas, se desmontaron de la resina epoxica que

las cubria, y se llevaron a un microscopio electrénico de

barrido, marca Philips, modelo S-800, con resolucién de 2
nm, para su observacién y andlisis. Del estudio mediante
M.E.B y EDX se evalu6 la morfologia del dafio,
composicién y morfologia de los precipitados asociados al

dafio observado.

RESULTADOS Y DISCUSION
Caracterizacion quimica y microestructural del acero.
La Tabla Il se muestran los resultados de la composicién

quimica del material, analizados por via espectroscopica.
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Tabla Il. Composicion quimica del acero AISI 309S.

Elemento Composicién porcentual en masa (%)
Rango Nominal Resultado
C 0.08 max. 0.038
Cr 22 - 24 20.87
Ni 12 -15 14.63
Mn 2.00 max. 1.62
Mo 0.50 max. 0.131
Si 1.00 max. 0.490
P 0.045 max. 0.014

En las figuras 3a y 3b, se observa la microestructura del

acero AISI 309S en la condicién de retiro (M1); y en la

(a) ‘ (b)

Acta Microscopica Vol. 29, No. 1, 2020, pp. 65 -71

Special issue Microscopy on Corrosion

figura 3c, se observa la microestrutura de la muestra,
luego del tratamiento en solucion (TS) a 1000 °C (M2).

Fue notable la presencia de fases secundarias en forma de
precipitados (fig. 3b), especialmente de la fase sigma (fig.
3a) en la matriz de austenita; luego del tratamiento en
solucién, la muestra present6 una microestructura formada
por una matriz austenitica con granos poligonales,
atravesados por maclas, con presencia de algunos
precipitados pequefios dispersados en toda la matriz

austenitica (fig. 3c).

(c)

Fig. 3. Microestructura del acero 309S retirado de servicio (ay b) y luego de tratamiento de solucién a 1000 °C por 1 h (c).
(a) Fase sigma tefiida de naranja por el reactivo KMnO4+NaOH+Agua, (b) Precipitados de distintas morfologias revelados
por el reactivo de ataque Vilella, (c) matriz austenitica, salpicada por pequefios precipitados revelados por el reactivo
marble. Mag.(a, by c): 900X.

Este tipo de microestructura es la que debia estar presente
en el material cuando éste inici6 su servicio; sin embargo,
esta constitucién microestructural fue la obtenida en todas
las probetas de la barra retirada de servicio luego del
tratamiento de solucion a 1000 °C.

Es evidente a partir de esta comparacion, que el
tratamiento de solucion fue efectivo para disolver la
mayoria de los precipitados formados durante la vida en
servicio del acero. Al realizar el doble tratamiento de
solucion con posterior recocido a menor temperatura al
resto de las probetas, se encontr6 que estas también
sufrieron modificaciones en sus microestructuras y
durezas.

La Tabla Ill, presenta un resumen de los detalles

microestructurales mas importantes observados en las

muestras tratadas, asi como los valores de dureza

Rockwell (Rb) obtenidos en las mismas.

Tabla I11. Caracteristicas microestructurales y dureza del
acero AISI 309S en distintas condiciones de tratamiento.

Fases
] DMP2 | TG® | Dureza
Muestra Z’//f) (m) [ ASTM | Rb
M1 75.3/24.7 | 5.88 7 79.0
M2 96.0/4.0 2.75 7 63.5
M3 85.0/15.0 | 2.05 7 64.4
M4 80.0/20.0 | 1.83 7 64.1
M5 86.0/14.0 | 1.83 7 64.3
M6 94.0/6.00 | 1.83 7 65.8
M7 95.0/5.00 | 1.77 7 65.1

Fases P: primaria/S: secundaria; 2DMP: Dimension
media de precipitados; *TG: Tamafio de grano.
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Aun cuando el tamafio de grano permanecio casi
invariable después de los distintos tratamientos, la
microestructura cambié notablemente, observandose que
en la muestra retirada de servicio los precipitados tienden
a desaparecer con el tratamiento de solucién a 1000 °C,
quedando muy pocos presentes (4.0 %). Sin embargo, al
someter las muestras a recocido de precipitacion la mayor
cantidad de nuevos precipitados (20 %) aparecieron con la
exposicion a 593 °C y la menor cantidad se aprecio en la
muestra recocida a 800 °C con 5.0% de precipitados. En
las condiciones con tratamiento en solucion y recocido
(TS+R), se observaron precipitados tipo esferoidales,
irregulares y cubicos de dimensiones menores a los
precipitados observados en la condicion de retiro (M1),
donde el tipo predominante fue el precipitado de forma
plana y alargada en forma de placa o de aguja, cuya

morfologia se asocia a la fase sigma.

Pérdida metélica y dafio superficial en pruebas de
disolucién anddica.

Las pérdidas metalicas ocurridas durante las pruebas de
disolucién anddica en las distintas muestras en estudio se

han representado en la figura 4.

035
03
025 4
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015 4
01

0,05 /

0 T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14

Pérdidas de Peso (gr)

Tiempo (min)

’ ML —=—M2 ——M3 —— M4 ——M5 —o—M6 —+—M7‘

Fig. 4. Pérdida de peso en prueba de disolucién
anddica.

En este grafico se relaciona el comportamiento de la
pérdida metalica por disolucion anddica con la condicion
de tratamiento aplicado, lo que a su vez se relaciona con el

proceso de precipitacion y disolucion de fases secundarias
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ocurridos en cada condicion de tratamiento del acero AlSI
309S. En el grafico destaca que para todas las condiciones
se registrdé un aumento de la pérdida metalica en la medida

en que se incrementd el tiempo de prueba o de disolucion.

Al analizar comparativamente el comportamiento de las
pérdidas metalicas en las muestras, resalta que la retirada
de servicio (M1) y la tratada con tratamiento de solucion a
1000 °C (M2), respectivamente resultaron con las
mayores y menores pérdidas acumuladas, mientras que el
resto de las muestras tratadas a menores temperaturas,
presentaron valores de pérdidas comprendidas entre los
valores de las muestras M1 y M2. De tal comportamiento
se evidencia que el tratamiento a 1000 °C, al reducir en
84% la proporcion de precipitados y la dimension media
de éstos en 53%, afectd positivamente la respuesta ante la
disolucién anddica, ya que al final de la prueba en la
muestra M2 se obtuvo un porcentaje de pérdida
acumulada de 30% menor que en la muestra M1, siendo
ésta la muestra que present6 en sus precipitados la mayor
segregacion de cromo y el mas bajo contenido de carbono
(promedio: 43,2% Cr y 2,3% C). En las muestras restantes
(M3 hasta M7) las diferencias porcentuales de pérdidas
acumuladas con respecto a M1, estuvieron comprendidas
entre 19 y 29%, pudiéndose apreciar para este grupo de
muestras, que no existe una relacion clara entre la
facilidad de disolucién anddica y el porcentaje de
precipitados, sus tamafios, morfologias y/o composicion.

Por otra parte, en la figura 5a, se exhibe de modo
comparativo a nivel macroscopico, la morfologia del
ataque ocasionado durante la prueba y se puede apreciar a
mayor aumento en la figura 5 (b,c,d,e), las diferencias en
el modo de ataque de las condiciones retirada de servicio
(M1) y latratada a 1000 °C (M2). Se puede apreciar en la
Figura 5 (b, c, d, e), que en la muestra retirada de servicio
el dafio es general y cubre extensas areas, mientras que en
la muestra con tratamiento de solucion el modo de ataque

es localizado en forma de pequefias picaduras. El
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comportamiento de menor pérdida en la muestra M2
podria tener su explicacion en dos aspectos:

1) El tratamiento de solucién podria haber ocasionado un

incremento de la resistencia a la corrosién auspiciado por

(@)

1 min
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la redistribucion de fases y de los elementos quimicos que

lograron una reversion hacia la matriz de austenita de los

elementos presentes en los precipitados.

2 min

3 min

(d) O

Fig. 5. (a) Fotografias del aspecto superficial de las caras del acero AISI 309 expuestas a disolucidn anddica. Aspecto del
dafio superficial de la muestra M1 expuesta a disolucion anddica, con aumento 100X (b) y 400X (c). Aspecto superficial
de la muestra M2 retirada de servicio, con aumento de 100X (d) y 400X (e).

2) La disminucion de la tasa de disolucion por la
formacion de capas de productos de corrosion protectores
que sellaron las pequefias picaduras formadas durante la
disolucién anddica impidiendo la posterior disolucién de
estos sitios anodicos, es decir, cuando la prueba se
extiende mas alld de los 4 minutos, entonces ocurren
reacciones quimicas sobre la superficie metélica en las
que se forman productos de corrosion que ocasionan una
especie de pasivacion de los sitios anodicos,

desacelerando el proceso de disolucion.

Caracteristicas electroquimicas

El comportamiento de las curvas de polarizacion
potenciodindmicas que se presenta en la Fig. 6, coinciden
con los resultados de las pruebas de disolucion anddica.
Estas demuestran que el acero en la condicion de retiro
(M1) presentd el potencial de corrosion méas negativo
(Ecorr:-604,60 mV) y en la condicién con tratamiento de
solucion (M2) el menos negativo (Ecorr: -257,0 mV),
indicando estos valores respectivamente menor y mayor

nobleza en las muestras M1y M2.
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El resto de las muestras tratadas presentaron valores de
Ecorr comprendidos entre estos limites, los cuales estan
indicados en la Tabla IV, junto con el resto de los

parametros electroquimicos evaluados.

Fig. 6. Curvas de polarizacion potenciodinamica del acero
AISI 309S en las distintas condiciones de tratamiento
expuesto a una solucién de NaCl 3.5%.

De acuerdo a la Tabla IV, debe observarse que los
menores valores de Rp lo presenta el material en
condicion de retiro donde se encontr6 la mayor variedad y

proporcion de fases intermetalicas secundarias.

Tabla 1V. Caracteristicas electroquimicas del acero 309S
en distintas condiciones de tratamiento.

Muestra Rp Ecorr Vcorr
(KQ*cm?) (mV) (mm/afio)
M1 4.68 -604.60 0.10910
M2 68.76 -257.00 0.00290
M3 6.13 -548.25 0.10400
M4 8.95 -457.45 0.02408
M5 16.80 -410.65 0.0182
M6 42.78 -343.75 0.00868
M7 58.32 -320.5 0.00353

En las condiciones donde Rp es alto, el acero presento
muy pocos precipitados y fue tratado mediante solucion
(TS a 1000 °C) y/o TS combinado con recocidos de
homogeneizacion a altas temperaturas (T.S + recocido a
750 °Cy T.S + recocido a 800 °C).

Estos tratamientos permitieron la disolucion de la mayoria
de intermetalicos formados previamente como fases
secundarias, y posiblemente inhibieron el crecimiento de

otros que nuclearon a estas altas temperaturas. Esto hace
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suponer que, con las altas temperaturas de tratamiento, se
incrementa la resistencia a la corrosion del material al
presentar menos precipitados o zonas propensas a micro-
disolucidn anddica, ya que los elementos se distribuyeron
con mayor uniformidad en la matriz austenitica, luego de
haber sido el tratamiento de solucién y homogeneizacion
efectivo para disolver la fase sigma y otros compuestos
intermetélicos precipitados. Este comportamiento se
refleja también en la velocidad de corrosion de las
muestras cuyos valores claramente indican que la tasa de
pérdida metalica por corrosion del acero en la condicion
retirada de servicio es mucho mayor que la obtenida en el
resto de las muestras, siendo esta 37.7 veces mayor que la
muestra con tratamiento de solucion, y tiende a disminuir
a medida que el recocido posterior al tratamiento de

solucidn se realiza a mayores temperaturas, mientras que

la resistencia a la polarizacién aumenta, tal como se
puede apreciar en la figura 7 (a,b,c).
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Fig. 7. Efecto de la temperatura de tratamiento del acero AlSI

309S sobre los pardmetros electroquimicos: (a) Potencial de
Corrosion (Ecorr) Y (b) Velocidad de Corrosién (Veon).
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Rp (K Ohm (m2)

Temperatun £C)

Fig. 7c. Efecto de la temperatura de tratamiento del acero
AISI 309S sobre la resistencia a la polarizacion (Rp).

Como consecuencia de las reacciones ocurridas en las

pruebas de polarizacion se generaron dafios superficiales,
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que se muestran en la figura 8. La extension y morfologia
del dafio observado en las probetas guardan relacién con

los resultados previamente discutidos.

Dafio superficial durante las pruebas de polarizacion
potenciodinamica.

La muestra retirada de servicio (M1), presentd la mayor
extension de ataque en forma generalizada y picaduras
profundas, mientras que en la muestra con tratamiento de
solucién (M2) se observaron amplias zonas sin ataque y

otras con dafio poco profundo.

Fig. 8. Aspecto general de la morfologia del dafio superficial originado durante las pruebas electroquimicas de polarizacién
potenciodindmica en las el acero AISI 309 S en algunas de las distintas condiciones de tratamiento (50X).

Fuera de Sewviciold)

Fuera de Servicio(3)
oo P wsesa

Fuera de Servicio(7)

MI1: FUERA DE SERVICIO
Ecorr:-604.6 mV

Veorr: 0,109 mm/ano

&9 Comp. Precipitados % wt;
Cr-432

C:23

Ni: 6.82

M2: TRATAMIENTO DE
SOLUCION TS A 1000°C
Ecorr: -257mV

Ncorr: 0,0029 mm/ano
Comp. Precipitados % wt:
Cr-2139

C:7.05

Ni: 12,55

M3

TS+475°C

Ecorr: -54825mV
Ncorr: 0,104 mm/aiio
Comp. Precipitados % wt:
Cr:24 98

C:2.83

Ni: 11.76

Fig. 9a. Morfologia del dafio superficial y precipitados asociados al ataque corrosivo: M1, M2 y M3.
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M4: TS +593C
Ecorr:-45745mV
Vcorr: 0,024 mm/ano
Comp. Precipitados % wt:
Cr:35.56

C:6.62

Ni: 6.94

MS: TS+ 650°C

Ecorr: -410.65mV
YNcorr: 0.018 mm/afio
Comp. Precipitados % wt:
Cr:39.09

C:12.35

Ni: 6,03

M6: TS+ 750 °C

Ecorr: 343,75 mV
Vcorr: 0,008 mm/ano
Comp. Precipitados % wt:
Cr:1442

Fig. 9b. Morfologia del dafio superficial y precipitados asociados al ataque corrosivo: M3, M4 y M5.

En el resto de las muestras (M3, M4, M5, M6 y M7),
tratadas mediante tratamientos combinados (TS+R), el
ataque fue localizado y tipico de picaduras (figura 8a),
éste cubri6 menor area superficial y a medida que la
temperatura de tratamiento fue mas alta y los precipitados
mas pequefios, el tamafio de las picaduras fue menor. En
la figura 8b se aprecia la morfologia del dafio asociado

con los precipitados y la composicién promedio de éstos.

CONCLUSIONES

La fase sigma y otras fases secundarias formadas en el
acero AISI 309S durante su vida en servicio, fueron
mayoritariamente removidas mediante un tratamiento
térmico en solucién, a 1000 °C y por 1 h.

Los resultados de los ensayos de polarizacion
potenciodindmica demuestran que, con la aplicacion del
tratamiento de solucién a 1000 °C, el potencial de
corrosion (Ecorr) se desplaz6 a potenciales mas positivos
y la velocidad de corrosion disminuy6 aproximadamente
38 veces en comparacién con la condicion del material

retirado de servicio. La evaluacion de pérdida metalica

por disolucién anddica arroj6 resultados que concuerdan
con los del ensayo electroquimico ya que las mayores y
menores pérdidas metalicas ocurrieron respectivamente en
las muestras retirada de servicio (M1) y la tratada con
tratamiento de solucién (M2). En la primera se detectd la
mayor velocidad de corrosion (Vcorr) y el menor valor de
resistencia a la polarizacién (Rp), mientras que en la
segunda se obtuvo el menor valor de Vcorr y el mayor
valor de Rp.

En general, la resistencia a la corrosién mejor6 con la
aplicacion de los tratamientos térmicos, siendo esta
mejora potenciada por las mas altas temperaturas de
tratamiento, que afectaron de manera positiva la
disolucién de precipitados, pero negativamente la dureza
del material.

La mejora de la resistencia a la corrosion tuvo su origen
principalmente en los cambios de composicién, tamafio y
redistribucion de fases secundarias, como consecuencia de

los tratamientos térmicos.
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La estimacion del porcentaje de fase secundaria y de
dimensién media de precipitados antes y después de los
tratamientos térmicos, indica que hubo disolucién de
precipitados auspiciado por las altas temperaturas,
lograndose una reversion hacia la matriz de austenita de
los elementos presentes en dichos precipitados.

Los precipitados detectados en la muestra retirada de
servicio (M1), concentraron en promedio altos niveles de
cromo (47.29 — 52.83 % wt) en comparaciéon con los
precipitados de la muestra tratada en solucién (M2), que
presentd el menor porcentaje de precipitados y en su
composicion el cromo permanecié cercano a la
composicién nominal del acero (22.05 %) en todos los
puntos evaluados ( 22.69 - 27.28 % wt), mientras que en
el resto de las muestras (M3, M4, M5, M6 y M7)
sometidas a recocido posterior al tratamiento de solucién
(TS+R), ademés de la disolucién de viejos precipitados,
surgieron otros nuevos, cuyos tamafios, morfologias y
concentraciones de cromo variaron notablemente (22.69 —
39 % wt) dependiendo de la temperatura de recocido, y en
consecuencia la resistencia a la corrosién se modifico por
el empobrecimiento de cromo en las &reas adyacentes a
éstos precipitados.

En definitiva, el tratamiento de solucién (TS) y su
combinacion con recocido (TS+R) son recomendables
para recuperar la resistencia a la corrosién del acero AlSI

309S afectado por precipitacion de fases secundarias.
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