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RESUMEN

La técnica de laboratorio de extraccion electralitide inclusiones ha sido aplicada a aceros al oadbsin
mayores problemas, pero en el caso de aceros edpecy de alta aleacion, el proceso presenta alguna
dificultades. Estas comienzan en el momento deaefas inclusiones de otras particulas y postemente en
la observacién de las mismas. El presente trabajech encontrar la combinacién optima de variables e
experiencias de extraccion electrolitica aplicadars muestra de acero inoxidable austenitico, paegorar la
etapa de observacion de inclusiones. Se realizéomjunto de experimentos con diferente combinaerdias
variables del proceso, y posteriormente observadénlas particulas colectadas utilizando un micopso
electrénico de barrido y analisis de fotografiasslLvariables modificadas en los experimentos cpoeden a
corriente eléctrica, voltaje y carga eléctrica ingsa. Se realizé una clasificacién de las partisydar tamafio,
namero, composicion quimica y morfologia. Encordoa® que para mayores valores de corriente elégtat
namero y tamafio de particulas indeseables aumeatayna misma composicion quimica, pero mantengmdo
constante el niUmero y tamafio de las inclusioneg Racantidad de carga eléctrica no es posiblefiramar
alguna tendencia de comportamiento, ya que afestalgunos casos el nimero de particulas e inclesion
encontradas. En cuanto al voltaje, se observé queafecta a la calidad de extraccion. Con respectta a
cinética del proceso, se encontré que se ve relideg la velocidad de extraccion, que es afectadetimente
por la cantidad de corriente eléctrica, si éstameayor la velocidad de extraccion aumenta. La cautide
material disuelto, medido como masa de materiabékbd, aumenta cuando la carga eléctrica es mayor.

TOPICO: Topico 2: Materiales Metalicos

Palabras claves:Extraccion electrolitica; acero inoxidable augieaj inclusiones; particulas.

1. INTRODUCCION

En la produccion limpia de acero inoxidable es sade conocer las caracteristicas de las inclusiome
metalicas presentes, que como es sabido, afectas propiedades mecanicas del producto final. Exist
numerosos métodos para la observacion de inclusiemeontrandose dentro de los mas usados: obigereac
dos dimensiones (2D), sobre una seccion transvéesatero pulido; y observacion 3D, sobre un fiespliés
de un proceso de extraccion electrolitica. Al compambos métodos, éstos poseen diferentes vefitdj&on
el primero, es posible conocer la ubicacion exdetdas inclusiones, pero no se encuentran ressltextactos
cuando se requiere conocer morfologia y distribudié tamafio y nimero de las inclusiones. Por atri pal
aplicar el método de observacion 3D, los resultatidsnidos son mas correctos, perdiendo informasndne la
ubicacion de las inclusiones.



El método de extraccion electrolitica consiste emeygir un trozo de metal en una solucién, comunenen
orgénica, que actlia como electrolito. A través mielectrodo y un alambre de Platino, el sistemeosecta a

un potenciostato, desde donde se controla manutdrtenprincipales variables del proceso, que sporeden

a: corriente eléctrica, carga eléctrica impuestaligje. La extraccion comienza cuando el sistemaomectado

a una fuente de poder y se inicia el contador dgacaléctrica, deteniéndose el sistema al alcagizealor
requerido de carga. La solucién obtenida al firelptoceso es filtrada, y las particulas en suspergie se
obtienen son colectadas por un filtro tipo filmrgpposteriormente ser observadas en un microsetgitrénico

de barrido. Las caracteristicas que se observaridgnnde las particulas son: forma, tamafio, numero y
composicion quimica. El primer problema en la exdi@n comienza en la separacion de las inclusideestras
particulas correspondientes a la matriz del mgtad, tratandose de un acero inoxidable austenfiwqueden
ser separadas via magnética. Por ello, ambos tipoparticulas se colectan en el film, trayendo como
consecuencia problemas en la etapa de observdesfars particulas no disueltas cominmente son dermay
tamafio que las inclusiones y por lo tanto dificuléh trabajo de observacion y determinacion de csiomn
quimica de éstas [2].

Numerosas investigaciones se han realizado acetaaé@odo de extraccion electrolitica aplicado eres de
alta aleacion, como aceros de herramientas o iabbdd. Los principales problemas que se generagolde
determinar el electrolito y tipo de extraccion admns, es conocer los pardmetros exactos parauera b
calidad de extraccion.

El objetivo principal del presente trabajo es esituld disolucion de una muestra de acero inoxelabktenitico
luego de aplicar extraccion electrolitica, y corataéafecta a la observacion de inclusiones.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Procedimiento. La muestra utilizada corresponde a un acero inbledaustenitico 316L, con composicion
mostrada en la Tabla 1.

Tabla 1. Composicion quimica de la muestra.

Grado del C Si Mn P S Cr Ni Mo Ti Al Fe
acero (%w) | (%w) | (%w) | (%w) | (%w) | (%w) | (%w) | (%ew) | (%w) | (%w) (%w)

316 L 0.017 | 0.44 1.3 0.026 | 0.02 17 10.12 | 2.03 0.04 0.04 | Balance

La muestra fue tomada mediante el método LSHR {liampling Hot Rolling) [3], al final del tratanmito de
cuchara en el proceso de manufactura de acerodedulei de una compafiia situada en Estocolmo, S[#cia
Los procesos de decarburizacion y reduccion quisgazompletaron antes de ser tomada la muestraukatra
se enfrid a temperatura ambiente y no se aplicuniriipo de tratamiento posterior. Desde esta majefste
cortado un espécimen rectangular de medidas (32828 x 4.88 mm). La superficie del espécimeltrz
mediante pulido mecanico, con el objeto de remdaecapa de oxido y comenzar cada experimento de
extraccion sin residuos del ultimo. Luego, fue thivaon acetona y bencina de petroleo en un bafasaitico
por un par de minutos. Las dimensiones y el pes@sfgécimen fueron registrados antes y despuésiate c
experimento. Se vertio 250 ml de solucién al 10%AAe(10% de Acetil-acetona y 1% de cloruro tetrainet
amonio - metanol) usada como electrolito. El espénise fij6 en las tenazas del electrodo, el gussecto
directamente con el potenciostato, como se obs&arla figura 1a). Desde aqui se fijan los pararsetroltaje,
corriente eléctrica y posicion del anodo y catddesde el culombimetro se puede medir y ajustaatgac
eléctrica impuesta. Cuando el sistema alcanzartmadéctrica fijada, se detiene la extraccionedflécimen es



retirado y limpiado con metanol. La solucion fioaltenida es filtrada mediante el uso de una borebaadio y
es pasada a través de un filtro tipo film y un tapéroso, donde son colectadas las particulas. (H#teo
proceso se muestra en la figura 1b).
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Figura 1. llustracion esquematica del proceso de extraaaiéctrolitica

Analisis de las particulasPara obtener caracteristicas como: morfologia,fiargacantidad de las particulas, se
utilizé un microscopio electronico de barrido. Lamposicion quimica se midié a través de la evatuadiel
espectro de energia, recogido por un detectoryds bé de dispersion de energias, integrado enabstopio.

Se cortd un trozo de film de forma triangular yceéocé sobre un sujetador de aluminio. La obseévadie
particulas se realiz6 en tres zonas diferentestrdeb, en un area de 0.1-0.12 fmaproximadamente. La
magnificacion de observacion para todas las fofg@apturadas fue de 500x.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Se presentan resultados de la cinética del métedexttaccion electrolitica, caracterizacion conglé¢ las
particulas y finalmente como y dénde comienzadaldcion del metal.

Cinética de disolucion.Para cada uno de los experimentos realizadosgstréecada 10-15 minutos valores de
la carga eléctrica, obteniéndose la grafica moateatla figura 2. Se puede observar una tendeingal len
todos los experimentos, significando que la velatidon la que se alcanza el valor de carga eléctisc
constante. La velocidad de disolucion para cadadenios experimentos varia de acuerdo a la variad#olos
pardmetros de extraccion usados. Es posible olvsgueahay pares de experimentos con pendientekasmi
En estos pares, el valor del voltaje es diferardrcluyéndose que el voltaje no afecta al aumenmta eantidad
de carga eléctrica en el tiempo, reflejado en lacigad de disolucion del espécimen.
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Figura 2. Comportamiento de la carga eléctrica durante eagarimento.

Una mayor pendiente implica una disolucion masdapla que se produce cuando los valores de ctarien
eléctrica son mas altos. Este comportamiento sdepexeplicar por el mecanismo con que este procgsmdna.
Mayor corriente eléctrica, significa un mayor flie electrones en movimiento; significando tamhiérgran
flujo de iones removidos desde el espécimen. Coesgemente, al utilizar un alto valor en la cordegléctrica
se obtiene una mayor velocidad de disolucion.

Otras medidas de la velocidad de disolucion, cparden al peso y espesor disueltos después dérda@@an.
Ha sido confirmado por estudios anteriores, Karljedn este mismo material, que el peso disuedtoetiun
comportamiento lineal con respecto a la cargargédmpuesta. En otro tipo de estudio, Ericssdgndfcontrd
gue este comportamiento cambia, al aislar una slecd@as del espécimen, perdiéndose la linealidad. C
respecto al espesor de la capa disuelta, tambiéhtsmen valores mayores cuando la carga eléasagaayor.
Estos valores se calcularon a partir de las dimessi del espécimen después de cada experimento.dte
respecta al voltaje, se observa que no afectd@l da la capa disuelta o al peso disuelto. Finatsese obtiene
que el Unico parametro que afecta a ambos valoeesionados anteriormente, es la cantidad de cé&gaiea
impuesta.

Andlisis de particulas no disueltas.Se ha confirmado experimentalmente que las particidagn
homogéneamente distribuidas sobre el film; destteremisa es posible asegurar que los resultamtesidos
pueden ser extendidos por toda el area del film.

Cuando se realizo el analisis de composicion qamée encontré una relacion entre la morfologidade
particulas, tamafio y composicion quimica. Se calelhumero de particulas para cada experimensifickdo
por morfologia y compaosicion quimica.



Este nimeres calculado segun la relaci

1
= NnN————""T
(Aobs * Apdis)

Ny
Donde:
Na= NUmero de partulas sobre el film por unidad area y unidadlie peso de metal disue
n = NUmero de particulas dentro de un rango defte
Aqps= Area observada en el filmen P y

APgis= 0.04 -0.16 g

Se encontraron prcipalmente tres grupos de pculas, clasificAndose por compaosicién quimica, tamaf
morfologia. Dichogrupos son, tipo I, Il y lll, Is que se pueden observar en la figura 3.

Figura 3. Morfologias tipicas de las particulas encontr:

Las particulas tipo I, gersdmente son de forma irregL y de tamafios que van en@35 um, siendo las de
mayor tamafio, con una composicion quimica muy cereala matri: Lasde tipo I, corresponden a particu
mas alargadas y con composiciones altas en carboriamafio estd entre-25 um. Finalmente, las de tipo |
gue corresponden a las inclusiones, con morfolog@apactas y regulares, generalmente esférica:
conposicién quimica de estos tres tipos deiculas se muestra en la Tabla 2.

Tabla 2. Composicion quimica de las particulas encontr.

Elemento Fe C Cr Ni Mo Mn Ca Si Al S [o)
(Yow) | (%w) | (%w) | (%w) | (%w) | (%w) | (%w) | (%w) | (%w) | (%w) | (%w)
Tipo | 50-60 - 14-17 | 8-10 | 1.4-25| 0.9-1.4 - - - - -
Tipo Il 20-40 | 60-70 | 3-10 2-7 - - - - - - -
' - 30-60 - - - - 1-7 1-2 0.11 - 30-40
Tipo Il
- 30-60 - - - - - 1-5 1-3 1-3 30-40

La composicion quimica de las inclusiones encoasagta la esperada, considerando el tipo de progex
aplicados, en donde Ca y i han sid afiadidos Mientras que las cantidades de S yprovienen desde la



chatarra usada en el inicio del proceso. La retadi® esta clasificacion de particulas con los pan@s de
extraccion se observa en las figuras 4 y 5.
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Figura 4. Nimero de particulas encontradas después déréeedn para diferentes valores de corriente edect
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Los colores en ambas figuras representan las @mkes que es preferible obtener los resultadgs:significa
valores indeseables, amarillo es una zona reguwhverde corresponde a los resultados mas efasent

La cantidad de este tipo de particulas se incraredraumentar los valores de corriente eléctritéarBafio de
particula también aumenta mientras la disoluciomés rapida. Ambos fendmenos estan relacionadosren

trozos de metal son desprendidos desde la matracdeo. Cuando la velocidad de disolucion es albegxiste
un tiempo suficiente para disolver la matriz y édrededores de las particulas a extraer. Comotaesutle este
fendbmeno, una particula de gran tamafio es extyafggmeralmente de forma irregular. Si la disolu@émmas
lenta, hay mas tiempo para disolver mas materialrqdea a la particula lograndose tamafios mas flesjue

Las particulas tipo Il, no presentan una tendenlkdsa en cuanto a numero. Sin embargo, si se mantie
constante la corriente eléctrica, el nUmero deiqdas es mayor cuando la corriente eléctrica atamdfsto
muestra un efecto causado por la carga eléctripadsta en el nUmero y tamafio de las particulaantdfio de
estas particulas es menor que las del tipo | ygmoseayor contenido de carbono. El origen de epte de
particulas no es claro.

Para las inclusiones no metélicas, tipo lll, seuentra que el niumero de estas particulas no cambia
considerablemente en relacion al aumento de laeotereléctrica. Por otro lado, se aprecia un atonen el
ndmero, cuando la carga eléctrica aumenta. El tandafilas inclusiones se mantiene constante pacaegal
mayores de corriente eléctrica.

Luego de este andlisis, es posible concluir qugdémetros usados en la extraccion electroliigtam de ser
los 6ptimos. Para una mejor observacion de inahesioel nimero de particulas del tipo | y 1l defepequerio,
por dos objetivos diferentes: para maximizar leelibbservacion de inclusiones y minimizar la pralixdd de

calcular un falso niumero de inclusiones en el aobservado. Con estos resultados, es posible rectanana
disolucion lenta.

4. CONCLUSIONES

Si bien se han realizado experimentos en estel8pacero, no estaba completamente comprobado quoalse
aplicar extraccion electrolitica mediante el métpatenciostatico a un acero inoxidable austeniticobtener
algunos resultados satisfactorios.

La velocidad de disolucién es directamente afecpada corriente eléctrica, como se discutié efigara 2.
Para mayores valores de corriente eléctrica lduwligm toma menos tiempo que para valores men&ss.
fendmeno se refleja en algunas caracteristicasylares de las particulas encontradas.

El numero de particulas no disueltas encontradabiém varia con la corriente eléctrica impuestaa Ralores
mayores de corriente eléctrica, es mayor el nurerparticulas tipo | y Il. La carga eléctrica taémafecta a
este numero, cuando el valor de la corriente esisgho, como es el caso de los experimentos E1 Y Eando
la carga eléctrica es mayor, significa que la diiéh ocurre por un tiempo superior, llevando amayor

namero de particulas de esos tipos.

El tamafio de las particulas es mayor también cundorriente eléctrica es mayor. Esto se puedicexgor
como la disolucion toma forma. Cuando la velocidadlisolucion es alta, hay un menor tiempo paraldis la
misma cantidad de material, llevando a que ladqudats extraidas posean mayor cantidad de matrigusn
alrededores, ya que ésta Ultima no alcanzé a eiss\wcompletamente antes de caer al film. Estorgene las
particulas colectadas sean de mayor tamafio y de$omas irregulares. Las inclusiones son bloqueaalas



estas particulas de gran tamafio. Esta puede sdla, de por qué para valores mayores de corraédtrica,
el numero de inclusiones disminuye. Adicionalmerteegncontrd que el tamafio de las inclusiones séunm
constante para los diferentes valores en los parésnesados para cada uno de los experimentos.

A la luz de este trabajo es posible recomendar anmjunto de experimentos donde la extraccion pueda
comportarse de mejor manera. Se sugiere trabajpbajas velocidades de disolucion, lo que signifitézar
menores valores de corriente eléctrica. Por otreepae podria obtener mayor informacidén sobreslacion
encontrada al usar una carga eléctrica baja, \dwincorriente eléctrica. Finalmente, se conclyye el valor

del voltaje no afecta el numero, tamafio o formg@articulas observadas en estos experimentos.
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