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1. INTRODUCCION

Se define biomaterial como aquel material sintético que se pretende que actle interfacialmente con

sistemas biolégicos con el fin de evaluar, tratar o sustituir algun tejido, érgano o funcién del organismo.

Los biomateriales se distinguen de los demas materiales en que tienen una serie de propiedades quimicas,
fisicas y biologicas, que les permiten mantenerse en un medio extremadamente hostil hacia ellos, como

puede ser el plasma sanguineo [1].

Entre estos materiales destaca el acero inoxidable ya que posee una gran resistencia a la corrosion en
medios agresivos, como es el cuerpo humano, motivo por el que estas aleaciones tienen grandes

aplicaciones en el campo de la medicina.

Las proétesis e implantes interaccionan con las células y el tejido vivo a través de su superficie, por lo que es
muy importante para el éxito de cada aplicacién un conocimiento y control de las propiedades superficiales
gue intervienen en la actividad celular deseada. Un desarrollo adecuado de un implante debe favorecer su

colonizacién y la expansion celular.

Un tratamiento muy utilizado para la modificacion de la superficie y propiedades de materiales es el shot
peening. Este es un procedimiento de plastificaciébn en frio que consiste en bombardear una superficie
metalica con proyectiles esféricos de pequefnas dimensiones. El tratamiento confiere distintas propiedades
al material de partida como un aumento de la rugosidad superficial, creacibn de un campo de tensiones

residuales y aumento de la dureza de éste [2].

Con el fin de estudiar la variacion que produce este tratamiento en el acero inoxidable 316L se someteran
distintas muestras de dicho material a tratamientos de shot peening convencionales (CSP) y de altas
energias (Severe Shot Peening (SSP)). La influencia de los distintos tratamientos serd caracterizada
mediante medidas de rugosidad superficial, perfil de microdurezas, tensiones residuales y FWHM (Full
Width at Half Maximun), pardmetro relacionado directamente con el endurecimiento por deformacion.
Ademas se realizara un estudio microestructural mediante microscopia Optica.

Para conocer el comportamiento del material ante fendbmenos como la corrosién también se realizaran

curvas de resistencia a la polarizacion.

El proyecto se estructura en los siguientes capitulos:
1. Introduccion. En este capitulo se justifica la idea del proyecto y se describe el procedimiento a seguir en

su elaboracion enumerando sus pasos.
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2. Estado del conocimiento. Recoge informacién sobre la evolucion y clasificacion de los biomateriales a lo
largo de la historia. Asi mismo se detallan los tratamientos utilizados para la modificacion de la superficie
del material elegido (Shot Peening y Severe Shot Peening), y los distintos pardmetros que caracterizan
dichos tratamientos.

3. Material. En este apartado se describen las caracteristicas mecanicas, composicion, y aplicaciones
generales del material utilizado en este proyecto.

4. Método experimental. Se describen los procedimientos llevados a cabo para realizar los distintos
tratamientos, asi como los ensayos realizados para la caracterizacion del material tratado.

5. Resultados. Se exponen los resultados obtenidos en los ensayos realizados.

6. Conclusiones. En este apartado se enumeran las conclusiones extraidas tras el andlisis de los resultados
obtenidos.

7. Bibliografia. Recoge todas las referencias (articulos, libros...) que se han consultado durante el

desarrollo de este proyecto.
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2.1. BIOMATERIALES

Se define biomaterial como aquel material sintético que se pretende que actue interfacialmente con sistemas

biolégicos con el fin de evaluar, tratar o sustituir algun tejido, érgano o funcién del organismo.

A cualquier material que vaya a estar en contacto permanente en el interior del cuerpo humano (implantes,
prétesis...), se le exige que lleve a cabo una funcién adecuada y no ocasione ningun dafio al organismo.
Entre sus caracteristicas es imprescindible que sea biocompatible, es decir, biolégicamente aceptable, ya
que estos materiales tienen que permanecer en contacto con los tejidos vivos, por lo que es imprescindible
que posean una buena compatibilidad, es decir, que no se produzcan reacciones no deseadas entre el tejido

y el material. Ademas deben mantener sus prestaciones durante el tiempo que tengan que estar en servicio

[3].

Entre el organismo receptor y el biomaterial hay una doble accién, uno actda sobre el otro y viceversa. En la
Figura 2.1 se representa la doble accion entre el organismo receptor y el biomaterial. El material da lugar a
una respuesta bioldgica del organismo receptor, pudiendo crearse un rechazo del mismo. También puede
darse el caso de que el material se degrade por fendmenos de corrosion debido al contacto con los fluidos
corporales. El material pierde entonces sus propiedades mecanicas y su funcionamiento no es el éptimo. La
corrosion es un problema general de los metales, mas aun si estan inmersos en un medio hostil como es el
organismo humano, y a temperaturas del orden de 37 C. Sin embargo, algunos metales se escapan, por lo
menos en principio, a este problema, al formar una capa de 6xido en su superficie, la pasivan, protegiendo el

interior del metal al evitar que avance la corrosion [4].

| Biomaterial |

o !
:-S----f'-'--d-\- ! ! Capaadsorbidade 1 ! Célulasen 1
! Superficiedel | | i ' 1 fluido !
1 ) I 1 agua, ionesy L !
1 material [ ) ! 1 biolégico '
---------- I proteinas I it

Figura 2.1. Reaccion entre el material y el cuerpo humano.

Los biomateriales se utilizan para la reconstruccion del organismo y, muchas veces, para darle soporte. Las
propiedades de un material implantable dependen de factores biol6gicos, mecéanicos y cinéticos, obligando a

considerar simultdineamente muchos factores.
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Al igual que la biocompatibilidad, la toxicidad es un factor muy importante a tener en cuenta en los
biomateriales. La toxicidad de cualquier sustancia en el organismo humano es funcién de la composicion en
la que se encuentra presente. Los biomateriales deben de tener una determinada composicion para que
cumpla las normas de no toxicidad. Definimos toxicidad de un material como la capacidad, real o potencial,

gue tiene dicho material de actuar como estimulo nocivo en contacto con un organismo Vivo.

Sin embargo, hoy en dia no es suficiente con que el material sea biocompatible y no téxico. El aumento
continuado de la esperanza de vida gracias a la gran disminucién de la mortalidad en los Ultimos decenios
tiene importantes consecuencias sanitarias y sociales. La tendencia actual hacia el envejecimiento de la
sociedad es clara. Las intervenciones para colocar prétesis son frecuentes y el progresivo envejecimiento
de la poblacién hace prever que el uso de esta técnica aumentara de forma exponencial en los proximos
afios. Sin duda, la edad es un factor clave en el deterioro de las articulaciones y la artrosis es una
enfermedad relacionada con el paso de los afios. Por todo ello, los implantes deben durar cada vez mas
afios, consiguiendo buenas propiedades mecénicas que aumenten la vida de las prétesis y eviten en la

medida de lo posible su sustitucion.

En resumen, es muy importante conocer o intentar predecir el comportamiento del material dentro del

cuerpo, desde el punto de vista de su biocompatibilidad y de sus propiedades mecanicas.

2.1.1. Historia

La utilizacion de materiales preparados o fabricados por el hombre para suplir o reparar 6rganos o tejidos
deteriorados del cuerpo humano se asocia a la historia de la humanidad desde tiempos remotos. Los
primeros datos que tenemos sobre el uso de materiales en medicina se asocian al antiguo Egipto (3000
a.C). Se conocen intentos de reemplazar dientes perdidos por marfil 0 dentina animal en culturas tan
antiguas como la egipcia o la inca. También durante las civilizaciones clasicas de Grecia y Roma (siglo VI
a.C. a siglo IV d.C) se usaron metales y otros materiales naturales para el tratamiento de heridas y de

algunas enfermedades [5].

Ya en la era moderna, en la Europa del siglo XVI, se empled6 el oro y la plata para la reparacion dental vy,
mas tarde, hilos de hierro para la inmovilizacion de fracturas 6seas. Los avances tecnolédgicos de finales del
siglo XIX, en particular el desarrollo de la anestesia, de la cirugia en condiciones estériles y de los rayos X,
dieron un fuerte impulso a la busqueda de metales que pudieran ser utilizados en el interior del cuerpo. Sin
embargo, aparecieron inconvenientes causados por la corrosion o porque los metales carecian de las
propiedades mecéanicas necesarias para que las partes cumplieran adecuadamente la funcion para la que

fueron disefiadas.
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Fue en la segunda mitad del siglo XX, cuando se han puesto a disposicion del médico y del ingeniero

métodos objetivos para la evaluacion de las propiedades de los materiales a usar.

Para superar todos los inconvenientes que se habian ido encontrando, se investigaron nuevas aleaciones
metdlicas, entre las que cabe mencionar las de cromo-cobalto y los aceros inoxidables. Hacia 1940 se
mejoré la resistencia a la corrosion de los aceros mediante el agregado de 2-4% de molibdeno.
Posteriormente, la introduccién del titanio y de sus aleaciones con niobio y tantalio, extendié el campo de

aplicacion de los metales.

Un factor que impulso fuertemente el desarrollo de materiales implantables durante este siglo fue el enorme

aumento de su demanda producida por la necesidad de rehabilitar a millones de invalidos de guerra.

Durante las décadas del 40 y el 50, la investigacion y el desarrollo de los implantes fueron desarrollados por
los cirujanos. Aln en la actualidad se utilizan implantes desarrollados en esas décadas, como es el implante

de cadera Charnley, el cemento acrilico y las fibras Blakemore para injertos vasculares.

Es en la década de los 60 cuando aparece el término biocompatibilidad para definir el grado de tolerancia del
material por parte de la materia viva, y se publican los primeros estudios sobre las lesiones provocadas por

la presencia de un implante.

El primer simposio de Biomateriales celebrado en la Universidad de Clemson (EE.UU), en 1969, marca el
punto de partida de la necesaria integracion de las disciplinas complementarias a la ingenieria y a la

medicina para el desarrollo de materiales biomédicos.

La influencia del ingreso de la ingenieria al campo de los biomateriales se evidencié en la aplicacion de
técnicas para caracterizar la estructura y la superficie de los materiales, a los efectos de correlacionarlos con
las respuestas biolégicas observadas. También, con la incorporacién de los materiales cerdmicos para el

reemplazo de partes 0seas y con el desarrollo de materiales compuestos.

En 1974 se fundan la Sociedad de Biomateriales (EE.UU) y la Sociedad Europea de Biomateriales, en las

que se agrupaba la comunidad cientifica que desarrollaba tareas en este campo.

En 1978 se efectud el primer Congreso Internacional sobre Biomateriales. Desde entonces se produjo un
crecimiento notable en el nUmero de trabajos presentados y en el nimero y nivel de los recursos humanos

formados en el area.
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La evolucion de los biomateriales en los ultimos 50 afios ha sido espectacular. Se ha pasado de utilizar
materiales inertes para la sustitucion de tejidos vivos, al disefio de materiales bioactivos y biodegradables
para reparacion de los mismos, que han desembocado en la tercera generacion de biomateriales donde el
objetivo es su regeneracion. En esta evolucion, muy rapida en el tiempo, han cambiado muchos conceptos.
El salto cualitativo en la concepcion que implica pasar de sustituir a reparar ha sido ya superado con la idea

de regenerar [6].

Los biomateriales de primera generacion no estaban especificamente disefiados para interactuar con el
mundo biolégico, los de tercera generacion, por el contrario, estan disefiados teniendo en cuenta que van a
estar en contacto con tejidos vivos y que las propiedades de la superficie de dichos materiales son
fundamentales para una respuesta positiva cuando dicho material se ponga en contacto con los tejidos

Vivos.

La Figura 2.2 muestra un esquema de los biomateriales y su influencia en la reparacion del cuerpo humano.

REPARACION DEL CUERPO HUMANO

Aproximacion Aproximacion
bidnica medicina regenerativa
Prétesis e implantes Terapia

nierla i
Ortapmdia Ofalmalngia colular lﬂgB erla de IEJIUUS

Cardiologia, Vaseuias,
Cirugia Estética,
Odontologia, Urclogis, otc.

1"y 2* generacian 3" generacion

Figura 2.2. Esquema biomateriales de 1%, 22 y 32 generacion.

2.1.2. Clasificacion de los biomateriales

Actualmente los biomateriales tienen una gran variedad de aplicaciones dentro de la medicina. Por ello no

podemos establecer una Unica clasificacion. Se pueden agrupar bajo cuatro puntos de vista:

» Usos segun el problema padecido:
» reemplazo de partes dafiadas (implantes de cadera,...)
» mejorar una funciéon (marcapasos,...)

» roturas Oseas (placas, tornillos...)

Efecto de la rugosidad sobre las propiedades del acero inoxidable 316L 12
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» corazon (valvulas,...)

» pulmén(maquina oxigenadora),

» ojos (lentes de contacto)

* Segun el uso en los sistemas del cuerpo:

» esqueleto (placas, tornillos,...)

* Segun el uso en los 6rganos del cuerpo humano:

» circulatorio (valvulas para el corazon), etc.

» materiales ceramicos

» metalicos

» poliméricos

» materiales compuestos

* Segun la naturaleza del material con el que se fabrica un implante:

En la Tabla 2.1 se recogen las distintas familias de materiales biocompatibles utilizadas para fabricar

implantes y se enumeran las distintas ventajas y desventajas caracteristicas de cada uno de ellos.

Materiales

Polimeros:
Silicon, teflon,
dacron, nylon

Tabla 2.1. Tabla de materiales para implantacion.

Ventajas

Elasticos, faciles de

fabricar, baja densidad

Desventajas

Baja resistencia mecanica,
degradacion con ¢l

tiempo

Ejemplos

Suluras, arlerias,

Venas, nariz, orcjas.

mandibulas; dientes,

tendones

Metales. 516,
318 LSS,
aleaciones de
titanio, aceros de
bajo contenido

de carbon

Resistencia a esfuerzos
de allo impacto, alla

resislencia al desgaste

Baja biccompatibilidad,
corrosion en medios
fisiologicos, alta densidad,
pérdida de propiedades
mecanicas con tejidos

conectivos suaves

Fijacion orlopedica,

lornillos, clavos,
alambures, placas,
barras

intermedulares,

implantes dentales

Cerdmicas,
Oxidos de
aluminio,

aluminatos de
calcio, oxidos de
titanio, carbonos

Buena
biocompatibilidad.
resistencia a la
corrosion, inerte,
resistente a la alta

Ccorrosion

Factura ante esfucrzos de
alto impacto, difieil
fabricacion, baja
resistencia meeanica,

inelasticos, alta densidad

Protesis de cadera,

dienles, dispositivos

lransculancos

Compuestos.
Ceramica-metal,
carbon-otro
material

Buena compalibilidad,
merte, resistencia a la
corrosion, alla
resistencia a los

esfucrzos

Carecen de consislencia
cn la fabricacion del

material

Valvulas cardiacas,

LLNIONCS Oscas,

marcapasos
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2.1.3. Adhesion bacteriana
Ademas del rechazo del paciente, la mayor complicacién potencial de una protesis es la infeccién. Puede
ocurrir justo en la zona de la herida o en profundidad alrededor de la prétesis, durante el ingreso en el
hospital o una vez el paciente se halla en su casa, e incluso afios después de la intervencién. Tanto las
infecciones superficiales como las mas profundas se tratan con antibiéticos. El problema aparece cuando las
bacterias llegan a la superficie de las prétesis; inmediatamente se forma una pelicula (biofilm) que dificulta la
penetracion de los antibidticos, siendo necesaria la extraccion de dichas prétesis. El inconveniente de la
infeccion es que puede suponer un riesgo vital para el paciente y que, ademas, no permite el recambio
protésico inmediato. Es decir, no se debe retirar una prétesis infectada y colocar otra. Hay que esperar a que
la infeccién cure. Las infecciones en el hueso (osteomielitis) curan muy mal y ademas durante el tiempo que
el paciente no puede hacer vida normal sufre atrofia y reabsorcion 6sea. Otro inconveniente de la retirada de
protesis es que ésta conlleva a la eliminacion de mucha parte del hueso, lo que hace mas dificil que el

siguiente implante sobreviva muchos afios [7].

Dada la relevancia de las infecciones en prétesis, parece interesante realizar estudios que puedan contribuir

a minimizar dichas infecciones.

Diversos autores han realizado investigaciones en el campo de distintos materiales biocompatibles, no
habiendo llegado aun a una conclusion que permita conocer con claridad cuél es o cuales son los motivos

que favorecen la adhesion bacteriana en la superficie de las prétesis implantadas [8], [9], [10], [11], [12].

Sin embargo, de todos los trabajos realizados en el campo de las infecciones en proétesis e implantes, se
deduce que son tres los factores que minimizan la proliferacion de bacterias, o lo que es lo mismo,
minimizan el riesgo de infeccion. Estos son la rugosidad superficial de las prétesis, el grado de reactividad a
nivel electroquimico con el medio que las rodea, y la dimensién del grano, encontrdndose diferencias entre

las protesis con dimensiones de grano estandar y las formadas por nanocristales en superficie.

Teniendo en cuenta que todas estas propiedades se ven afectadas por la aplicacion de tratamientos
superficiales, en este trabajo se realizaran tratamientos de shot peening convencionales (SPC) y
tratamientos de shot peening severos (SPS), con el fin de estudiar la alteracion de las propiedades
superficiales del acero inoxidable 316 L. Los tratamientos de SSP comunican mayores niveles de energia en
el material, pudiendo llegar a producir alteraciones en las fases que constituyen la capa superficial; ademas
de disminuir el tamafio de los cristales incluso hasta dimensiones nanométricas. Ademas aumentan la
rugosidad, el nivel de tensiones residuales y dureza en la capa superficial respecto a los tratamientos

convencionales.

Efecto de la rugosidad sobre las propiedades del acero inoxidable 316L 14
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2.2. ACEROS INOXIDABLES. USO EN PROTESIS. BIOCOMPAT IBILIDAD

La utilizacién de metales en implantes biomédicos ortopédicos y odontolégicos se basa fundamentalmente
en las solicitaciones mecénicas extremas a las que éstos estdn sometidos en servicio [13]. Los materiales
metélicos presentan buenas propiedades mecénicas (resistencia, tenacidad.....) respecto a otros materiales
como los polimeros y cerdmicos. Esto hace que sean los materiales mas adecuados para ciertas
aplicaciones estructurales, como las proétesis articulares, placas de osteosintesis, tornillos de fijacion 6
implantes dentales, entre otras. Los metales y aleaciones que cumplen los requisitos anteriormente citados
Y que son por tanto los mas comunmente utilizados en aplicaciones clinicas como implantes, se muestran en
la Tabla 2.2 [20].

Tabla 2.2. Metales y aleaciones implantables.

MATERIAL COMFPOIICION CONDICION
&, Inox. Austenitico AIST 316 Fe-18Ct-14Mi-2Mo Fotjado
AISI 316 LV Fe-21Ct-9Mi-40h-3 M o-Nb-H. Fotjado
Aleaciones Cromo-C obalto. C o230 +-60do Zoladao
Co-2ECao Fotjado
Co-2B8Cr-60o FPulwim etalurgia
Co-35Mi-20C-100o Fotjado
Titamo comercialm ente puro Ti(=59.9) Forjado
&leaciones de Titamo Ti-6.41-4Y Forjado
Ti-3A1-2.5V Fotjado
Ti-fAL-TH b Fotjado

Idealmente, un implante metalico deberia ser completamente inerte en el cuerpo humano, sin embargo, rara
vez sucede asi. Los fluidos organicos son extremadamente hostiles a los materiales metalicos y su efecto
sobre los implantes y de éstos sobre los tejidos circundantes, es de fundamental importancia. Estos
materiales tienen tendencia termodindmica a corroerse, aunque sin embargo, poseen en comudn la
formacién de una pelicula protectora que es capaz de mantener los niveles de corrosion en valores
aceptables de manera que estos valores sean bajos para una aplicacién concreta [14]. La eficacia de la
pelicula superficial depende de la resistencia de las capas de pasivacion a la ruptura y de la capacidad de
repasivacion de los materiales bajo estudio en el medio de trabajo. El uso de metales en cirugia ortopédica
estd a su vez condicionado por la agresividad del medio fisiolégico y puede originar la liberacion de
productos de degradacion y/o desgaste no deseados en el organismo [15], [16], [17]. Los productos de
corrosion pueden resultar toxicos para los tejidos. El organismo busca desechar todo este material liberado a
través de diferentes vias, entre ellas, a través de los rifiones que en un plazo de 15 a 18 afios se ven

seriamente afectados por este proceso [18].

A pesar de los numerosos avances realizados en cirugia ortopédica, las soluciones aceptadas distan mucho
de ser perfectas, en especial en cuanto al material se refiere. En los paises mas desarrollados, el acero
inoxidable es utilizado Unicamente para implantes temporarios debido a que se sabe que su resistencia a la

corrosion en medio fisiolégico no es tan buena como la de otras aleaciones. Sin embargo, el empleo de
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aleaciones de aceros inoxidables para implantes permanentes en paises en vias de desarrollo es habitual
[14].

La necesidad de reduccién de costos en los servicios de salud publica en nuestro pais ha redundado en el
uso masivo del acero inoxidable como la opcién mas econdémica dentro de las aleaciones metalicas usadas
en cirugia ortopédica. Sin embargo, se han encontrado respuestas adversas en los tejidos circundantes al
implante mostrando encapsulacion y membranas fibrosas en el entorno de la protesis, ademéas de

numerosas fallas en la zona cabeza cuello de las protesis de acople conico [19].

El acero inoxidable forjado es el mas ampliamente utilizado como aleacion para implantes. El contenido total
de niquel y cromo es de por lo menos un 23%. El Cromo forma el 6xido que protege al resto del acero de la
corrosion y el niquel es el elemento que le da la tenacidad. Se pueden trabajar facilmente en caliente o en
frio y no endurecen por tratamiento térmico.

El acero inoxidable 316L (16-18 % Cr, 10-14 % Ni y del 2 al 3 % Mo) es el resultado de reducir el contenido
en carbono del acero inoxidable 316 de 0.08 % al 0.03 % para obtener mejor resistencia a la corrosion. Su
aplicacion estd muy extendida, ademas de para protesis de cadera, en aplicaciones de uso temporal, tales

como placas de osteosintesis, tornillos, clavos y fijadores, entre los mas importantes [20].

Las principales desventajas de esta aleacion son su susceptibilidad a la corrosiéon por aireacién diferencial y
por picaduras y su relativamente baja resistencia a la fatiga. Los implantes de acero son propensos a focos
de corrosion y pérdida de los iones metalicos hacia los tejidos circundantes al implante. La técnica de
fabricacion puede influir de forma significativa en sus caracteristicas. El acero 316L moldeado tiene
tipicamente malas propiedades mecénicas y una resistencia a la corrosion inadecuada. En consecuencia,
los vastagos femorales protésicos son forjados o bien trabajados e frio. Ademas, el tratamiento térmico
puede influir en las caracteristicas del material y debe tenerse en cuenta. Normalmente el acero 316L es

implantado en personas de mas edad y menos activas [21].

2.3. TRATAMIENTO SUPERFICIAL DE SHOT PEENING (SP)

2.3.1. El proceso shot peening

El Shot Peening es un procedimiento de plastificacion en frio que consiste en martillear la superficie de la

pieza con pequefias bolas esféricas [2]. (Figura 2.3).
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Figura 2.3. Esquema de funcionamiento SP.
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Cada bola deja un impacto sobre la superficie de forma redondeada como si fuese un minudsculo matrtillo.
(Figura 2.4).
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Figura 2.4. Deformacion plastica al punto de impacto.

Bajo la superficie, el material comprimido intenta volver a su volumen inicial, viéndose impedido por las
capas superiores deformadas plasticamente, creando asi un campo de tensiones residuales de compresion
de gran amplitud (Figura 2.5). El recubrimiento de la superficie por las huellas permite obtener una tension

residual de compresion isotropica y uniforme.
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Figura 2.5. La compresion se opone a la fisuracion.

Ya que la mayor parte de roturas por fatiga y corrosion bajo tension tienen su origen en la superficie o la
cercania de la superficie, las tensiones residuales de compresion introducidas por shot peening aumentara
sensiblemente la duracion de vida de las piezas metalicas, ya que el campo de tensiones negativas dificulta

el crecimiento de las grietas.

El denominador comun de la mayoria de los modos de rotura a largo plazo es la tensién de traccion. Esas
tensiones pueden resultar de las solicitaciones externas o ser residuales, creadas por procesos de
fabricacion tal y como el soldeo, la rectificacion y el mecanizado. Las tensiones de traccion tienden a estirar
la superficie y pueden producir inicio de grietas (Figura 2.6). Las tensiones residuales de compresion
aprietan las juntas de granos y retrasan o dificultan el inicio y propagacion de la grieta. Ya que la

propagacion de las grietas se modera por la capa de compresion, aumentando la profundidad de la
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compresion se aumenta la resistencia a la grieta. El shot peening es el método mas econémico y el mas

practico para introducir tensiones residuales de compresion.

—>

AYZ

Figura 2.6. Iniciacion de grieta y propagacion bajo tension de traccion.

2.3.2. Parametros del shot peening

A la hora de realizar tratamientos de shot peening hay que prestar especial atenciébn a dos tipos de

parametros fundamentales. Podemos diferenciar entre pardmetros de proceso y parametros basicos. La

Tabla 2.3 recoge los parametros que engloban estas dos categorias.

Tabla 2.3. Parametros del shot peening.

Parametros de proceso

Velocidad de impacto Flujo de proyectiles Angulo de impacto
Parametros basicos
Intensidad de Almen Proyectiles Cobertura

2.3.2.1. Parametros basicos

Distinguimos tres pardmetros basicos que deben ser controlados minuciosamente para que los resultados

sean fiables y repetitivos: la intensidad de Almen, el tipo proyectiles y la cobertura.

2.3.2.1.1. Tipos de proyectiles

Los proyectiles utilizados en el tratamiento de shot peening son pequefias bolas esféricas principalmente de

acero colado y redondeado (Figura 2.7), de ceramica o de vidrio (Figura 2.8). La mayoria de las veces, se

emplean bolas de acero colado o de alambre cortado y redondeado. Esta Ultima es cada vez mas utilizada

por la uniformidad de su diametro, de su estado de forjado, su longevidad y su granulometria mas fina que la

bola de acero colado.
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Cuando es necesario evitar la contaminacion superficial de algun material se utiliza el acero inoxidable o el
vidrio, como en el caso del titanio y del aluminio. Generalmente, las bolas de vidrio son més pequefas y mas
ligeras que otro tipo de bolas y se pueden utilizar para tratar piezas delicadas para las cuales se preconiza

intensidades bajas.

Figura 2.7. Proyectiles de acero. Figura 2.8. Proyectiles de vidrio.

Las principales caracteristicas que definen cualquier tipo de proyectil son: el tamafo, la forma, la dureza, la

densidad y la durabilidad.

El tamafio y la forma cambian durante el uso de los proyectiles. Cuando la bola se quiebra tras el impacto,
los residuos deben de ser eliminados para procurar que la superficie no se estropee. El diametro de las
bolas debe de ser uniforme. La energia del impacto transmitida por la bola es funcion de su masa y de su
velocidad. Una bola méas gruesa tiene una masa y una energia de impacto mas importante. Si se utiliza para
el shot peening una mezcla de bolas de tamafos diferentes, las mas gruesas crearan zonas de tension

residual mucho mas profundas, no dando lugar a tratamientos homogéneos.
Las Figuras 2.9 y 2.10 muestran las formas aceptables y no aceptables de proyectiles a la hora de realizar el
tratamiento de shot peening. Los proyectiles rotos o con formas angulosas pueden estropear las superficies

a tratar, por lo que las maquinas de shot peening tienen un ciclon que, por diferencia de masas, separa las

bolas rotas de las no rotas, desechando las primeras y permitiendo recircular a las segundas.

O O

Figura 2.9. Formas aceptables de proyectiles.

VO oS

Figura 2.10. Formas no aceptables de proyectiles.
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Por otro lado, la dureza de las bolas debe de ser por lo menos equivalente a la de las piezas que se tratan.
Para la mayoria de las piezas de acero y de metal sin hierro, se respeta este criterio con bola de acero de
dureza normal (45-52 HRC).

Otra de las caracteristicas relevantes de los proyectiles es su densidad. La granalla de mayor densidad tiene
habitualmente una mayor vida Util y mayor resistencia a la fractura. Ademas, produce mayores intensidades,

menores dafios superficiales y, en general, un proceso mas estable y fiable.

Por ultimo, la durabilidad se define como la capacidad que tiene un determinado tipo de proyectiles para

mantener su tamafio y su forma durante su uso. Se debe analizar desde dos puntos de vista:

a) Vida util: cuantos ciclos de trabajo son capaces de soportar los proyectiles antes de deformarse

hasta adoptar una forma inaceptable.

b) Resistencia a la fractura: cuanto tiempo resiste antes de romperse, originando aristas afiladas, que

perjudican el tratamiento de shot peening.

2.3.2.1.2. Intensidad de Almen
La intensidad del shot peening es la medida de la energia del flujo de bolas. Se mide la intensidad utilizando
probetas Almen, que son unas placas de acero de muelle SAE1070 sometidas a shot peening solamente por
un lado [56], [57]. La tension residual de compresion del shot peening curvara la probeta Almen formando un
arco convexo con respecto a la superficie tratada. La altura de la flecha de la probeta Almen depende de la
energia del chorro de las bolas y su medida es muy fiable. Existen tres tipos de probetas utilizadas segun la
aplicacion de shot peening. Cuanto mas intenso es el tratamiento, mas espesa es la probeta. En la Tabla 2.4
se indica el grosor de cada tipo de probeta, asi como las flechas que se podrian medir con cada una de

ellas.

Tabla 2.4. Tabla caracteristicas placas Almen.

Placa Almen Grosor (mm) Flecha (mm)
N 0,79 <Q,10
A 1,29 0,10-0.61
C 239 > 0,61

La curvatura generada depende del tipo de proyectil utilizado, del tipo de placa Almen y de las condiciones
de exposicion al chorro de proyectiles y se utiliza para determinar la intensidad del tratamiento de shot

peening.
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Para determinar la intensidad Almen es necesario trazar la curva de saturacion. Dicha curva se obtiene
experimentalmente sometiendo varias placas Almen al chorro de proyectiles durante distintos tiempos de
exposicion. De esta manera, se obtienen diferentes curvaturas que se miden con el medidor Almen. Con
estos puntos se traza la curva de saturacion en un grafico que representa la flecha medida frente a la

duracién del tratamiento.

En la Figura 2.11 se representa un esquema del procedimiento para calcular la intensidad de Almen [22].

Placa Almen

- T 0,031"

Placa N —"‘_éﬂj 0.081"

Placa A 'L- | —
5 ] 0.0938"

Placa C I_ = =

Proyeccion de
granalla

Lado tratado
(Shot-peening)

Soporle de placa Almen

Altura de arco

Al retirar la placa el stress
residual induce al arco

Cailbre Almen |

Figura 2.11. Esquema del proceso para la determinacion de la intensidad de Almen.

El tiempo de saturacion esta definido en el primer punto de la curva a partir del cual, duplicando el tiempo

de exposicion, la altura de arco aumentara sélo de un 10%.

La Figura 2.12 muestra una grafica de ensayo Almen en la que se puede observar el tiempo de saturacion

mencionado [22].

e e LESS THAN
10%
INCREASE

ARC HEIGHT

T a
EXPOSURE TIME

Figura 2.12. Gréfica ensayo Almen (Curvatura del arco en funcion del tiempo de exposicion).
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2.3.2.1.3. Cobertura
Definimos cobertura como la relacién entre la superficie inicial y la superficie cubierta por las huellas del
shot peening. Es importante que no se confunda la saturacion con la cobertura. Se utiliza la saturacion para
calcular el tiempo de exposicion que define la intensidad. La saturacion y la cobertura no se producen
necesariamente al mismo tiempo. Eso es debido a que la cobertura esta determinada sobre la superficie de

la pieza real siendo mas o menos dura.

La cobertura no debe nunca ser inferior a un 100% porque sino las grietas de corrosion bajo tension y de

fatiga pueden desarrollarse en una zona sin shot peening.

Para estimar la cobertura obtenida, se utiliza un software de andlisis de imagen para identificar las zonas

superficiales afectadas por el SP.

De manera aleatoria, moviendo el microscopio por la superficie de la probeta en todas las direcciones, se
toman diversas fotos, a varios aumentos por medio de un equipo de microscopio y un equipo informatico

conectado a él usando un programa aportado de la empresa Buehler.

A continuacién, estas fotos se acondicionan con el software Corel Paint Shop Pro Photo Xl (pintando de
negro las zonas afectadas y en blanco las no impactadas) y posteriormente, se aplica la rutina del

procesador de imagenes que permite determinar la cobertura.

Una vez pasadas las fotos por el programa de andlisis de imagen este nos da la cobertura de cada una, vy,
seguidamente, mediante el programa Microsoft Excel se realiza la media aritmética de las coberturas

obtenidas.

Sabiendo la cobertura media (Cmedida) y el tiempo de exposicion (t) del tratamiento se determina el

parametro AR segUn la siguiente expresion:

_ Cmedidaj

I n[l 100
AR = "

Para determinar el tiempo necesario para obtener una cobertura del 100% se utiliza la ecuacion de Avrami:

C =100x (1x e ™)
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donde C seria la cobertura al 100%, AR el coeficiente ya calculado a partir de los ensayos previos,
dependiente del tiempo de exposicion y de la cobertura obtenida, y t el tiempo que se tardaria en conseguir

una cobertura completa.

Es muy dificil conseguir una cobertura al 100% en la superficie total del material metélico a tratar. Se
considera que una superficie esta totalmente recubierta cuando sélo el 2%, o menos, esté sin huellas de
impactos. Esto es el 98% de recubrimiento aunque se considera como el 100%, ya que el campo de

tensiones bajo la superficie cubrird el total de la seccion.

En las Figuras 2.13 y 2.14 puede observarse a simple vista la diferencia fisica existente entre un material

tratado con una cobertura media del 39,36% y el mismo tratado con una del 100%.

Figura 2.13. Cobertura estimada 39,36 %. Figura 2.14. Cobertura estimada 100 %.

Ademas se pueden conseguir coberturas mayores, multiplicando el tiempo de exposicién que ha salido en
la ecuacion de Avrami por el nUmero de veces que se desee aumentar la cobertura. Por ejemplo para un
tratamiento de 5000% habra que multiplicar el tiempo de cobertura obtenido para 100% por 50. En la Figura

2.15 se muestra la imagen del material tratado con una cobertura del 5000%.

Figura 2.15. Superficie tratada con el 5000% de cobertura.
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2.3.2.2. Parametros de proceso
Ademas de los pardmetros basicos, existen otras variables que afectan al proceso y que igualmente deben
de ser controladas para que el tratamiento de shot peening se lleve a cabo adecuadamente. Todas estas

variables estan relacionadas entre si.

Distinguimos tres parametros de proceso: la velocidad de disparo, angulo de incidencia y flujo mésico de

proyectiles.

2.3.2.2.1. Velocidad de impacto
La velocidad de disparo establece la cantidad de energia entregada con cada impacto, que a su vez
controla el perfil de la superficie y la profundidad que alcanza la capa de tensiones residuales de
compresion. La energia de la particula disparada es un medio de la masa por la velocidad al cuadrado. Por
lo que desde el punto de vista energético, al aumentar la velocidad de la particula, aumenta su energia
cinética y por lo tanto aumentara con ella la intensidad del shot peening. Asi mismo, a mayor velocidad de

impacto, mayor es la tension maxima de compresién alcanzada y la profundidad de la capa afectada.

2.3.2.2.2. Flujo de proyectiles
El control del flujo masico de proyectiles es un parametro muy importante para poder obtener resultados
fiables. En todo tratamiento de shot peening se busca inducir una capa de tensiones residuales de
compresion. Un flujo irregular puede causar un campo de tensiones residuales no uniforme. Por

consiguiente, es necesario trabajar con una presion y un flujo constante durante el tratamiento.

Estudios realizados para evaluar la influencia que tiene el flujo de proyectiles utilizados, establecen que al
aumentar el flujo de proyectiles aumenta la probabilidad de que estos choquen entre si en el interior de la
boquilla o la manguera. De este modo, la velocidad se reduce provocando un descenso de la energia

cinética, lo que se traduce en una menor penetracion de las tensiones residuales de compresion.

2.3.2.2.3. Angulo de impacto
Es el &ngulo formado entre la superficie y la direccidén del flujo de particulas (90° en la vertical y disminuye
hacia ambos lados). El angulo de impacto condiciona la intensidad Almen y la energia absorbida por la
superficie de la pieza en los impactos. Al reducirse el angulo de proyeccion disminuye la intensidad del shot
peening. Investigaciones han demostrado que variando el angulo (90° 6 0°<90°), la dureza y rugosidad
superficial, la profundidad que alcanzan las tensiones residuales de compresion, asi como el valor de las

mismas, varia de manera notable.
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En aquellos casos en los cuales el angulo (por necesidades practicas) debe ser inferior a los 90°, para
mantener un valor de intensidad deseado debe incrementarse el tamafio de la particula y/o la velocidad. En

cuanto a la distancia, la intensidad disminuye al disminuir ésta.

Todos los parametros del proceso influyen de alguna manera en la curvatura de las probetas Almen en

funcion del tiempo, por lo que todos ellos estan reflejados en la intensidad Almen.

2.3.3. Efectos del shot peening

2.3.3.1. Tensiones residuales
Las tensiones residuales introducidas por shot peening son tensiones de compresion. Esas tensiones se
substraen de las tensiones aplicadas y pueden hasta anularlas. De modo sencillo, mientras menos tensiones
de traccion tenga el componente, mayor es su duracion. Un perfil tipico de tension residual de shot peening

esta representado en la Figura 2.16.
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Figura 2.16. Perfil tipico de tensiones residuales de shot peening.

En el gréafico se pueden observar los valores representativos del campo de tensiones:

Tension Maxima — Es el valor de la amplitud de la tensién residual de compresion maxima. Generalmente

se encuentra cerca de la superficie. Mientras mas aumenta la tension maxima, mas resistente es el material

al avance de la grieta.

Profundidad de capa comprimida — Es la profundidad de la capa de compresidn resistente a la propagacion

de grietas. La profundidad de la capa puede aumentar cuando se aumenta la energia del impacto de las

bolas. Se busca en general una capa mas profunda para una mejor resistencia a la propagacion.

Tension de superficie — En general su amplitud es mas baja que la tensién maxima.

Efecto de la rugosidad sobre las propiedades del acero inoxidable 316L 25
sometido a distintos tratamientos de shot peening




A»;‘?
T
<

HO%. Itziar Buruchaga Lahera Estado del conocimiento

La seleccién de los pardmetros del shot peening y la dureza del material influyen sobre la profundidad de las
tensiones residuales. La Figura 2.17 muestra la relacion entre la profundidad de la superficie comprimida y la
intensidad del shot peening sobre 5 tipos de materiales.
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Figura 2.17. Profundidad de la compresion en funcién de la Intensidad Almen.

2.3.3.1.1. Superposicién de tensiones de servicio y residuales

Cuando se realiza el shot peening sobre una pieza sometida a solicitaciones exteriores, la superficie de esta
pieza soporta solamente la resultante de la suma de la tension residual y de la tension aplicada. La Figura
2.18 presenta una barra en flexién sobre tres puntos lo que crea un momento de flexion cuyo maximo esta

en la superficie.
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Figura 2.18. Tensidn resultante sobre una barra shot peenizada con una carga externa.
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La diagonal de punteados representa la tension de traccién producida por el cargamento exterior. La curva
de rayas mixtas representa la tension residual de compresion del shot peening. La curva continua, que es la
curva resultando de las dos primeras, muestra una disminucién sensible de la tension de traccién en
superficie.

El shot peening es muy efectivo en los siguientes casos:
» Componentes con elementos concentradores de tension.

* Materiales de altas caracteristicas.

Las concentraciones de tensiones estan localizadas en los radios, entalladuras, agujeros, interseccién de
agujeros, estriado, ranuras de chaveta, etc. El shot peening introduce una tension local de compresion de
gran amplitud para oponerse al factor de concentracidbn de tensidn que resultan de esos accidentes
geomeétricos.

El shot peening es idéneo cuando se trata de materiales de altas caracteristicas ya que la tension de
compresion depende directamente de la resistencia mecanica del material. Cuanto mayor sea el limite

elastico, mayor sera la amplitud de la tension residual, resistiendo elevados niveles de tension.

2.3.3.2. Aumento de dureza
Al deformar plasticamente un material, se produce un endurecimiento por deformacion. Las capas
superficiales de las piezas sometidas a tratamiento de shot peening sufren un incremento de dureza debido
a la deformacion que producen los proyectiles en la capa superficial. Este efecto es también responsable de

la mejora en el comportamiento a fatiga [23] y a desgaste [24] de los componentes tratados.

En la Figura 2.19 se observa el endurecimiento de la capa superficial tras el tratamiento de shot peening
convencional y severo de una fundicion nodular. Se aprecia un endurecimiento de las capas superficiales
tras ambos tratamientos, siendo este endurecimiento superior en el caso de las probetas sometidas a
tratamiento severo.
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Figura 2.19. Perfil de microdurezas de una fundicion nodular sometida a CSP y SSP.
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La Tabla 2.5 recoge el aumento de la dureza superficial en diferentes materiales tras haber sido sometidos

a tratamiento de shot peening.

4 Material Antes Después |Mejora en )
Shot Peening|Shot Peening
Laton 50 HRB 175 HRB 250
Inox 304 243 HV 423 HV 74
<[ Inox316L 283 HV 398 HV 41
Inox (Manganeso) 23 ARC 55 AHRC 139
Inconel 625 300 HV 500 HV 67
Estilita 42 HRC 54 HRC 29
Hastalloy C 18 HRC 40 HRC 122 *
Hastalloy C 25 HRC 45 HRC 80 **
\* Estado forjado ** Estado moldeado /

Tabla 2.5. Aumento de dureza de superficie por shot peening.

2.3.3.3. Rugosidad
La rugosidad superficial es el conjunto de irregularidades o imperfecciones de la superficie real, definidas en
una seccion donde los errores de forma (consecuencia de las deformaciones de las bancadas de las
maquinas) y las ondulaciones (consecuencia de vibraciones producidas por desequilibrios, flexiones de las
herramientas, falta de homogeneidad del material, maquinas o paso de vehiculos préximos, etc) han sido
eliminados. En la Figura 2.20 se muestran las imperfecciones superficiales que puede presentar una

superficie.

Figura 2.20. Imperfecciones superficiales.

El proceso de shot peening también modifica el acabado superficial del material tratado, efecto que unas
veces juega a favor y otras en contra del incremento de la vida a fatiga, pero adn no esté claro si puede ser

un factor importante para la adhesion bacteriana en el caso de materiales de prétesis.

En 2010 Miao et al. [25] analiza la rugosidad superficial generada tras los sucesivos impactos. Como
parametro representativo utilizan la distancia entre el pico mas alto y el valle méas profundo (PV) dentro de la
longitud de muestra. Al analizar la evolucion de la rugosidad superficial generada por el tratamiento los

autores identifican tres etapas. Durante la primera etapa la rugosidad crece muy rapido pues cada impacto
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crea una huella aislada con nuevos picos y valles. Durante la segunda etapa, muchas huellas se han
solapado por lo que la rugosidad crece a un ritmo mucho mas lento. Hay que citar también el trabajo de Dai
et al. [26] destinado a analizar la rugosidad superficial de una aleacion de aluminio sujeta a un proceso de
deformacion plastica severa producida por multiples impactos de proyectiles esféricos a alta velocidad. En
este caso los autores identifican 3 etapas en la evolucion de la rugosidad generada, segln se recoge en la
Figura 2.21. En la etapa | (etapa de incremento de rugosidad) se producen huellas separadas, y cada una de
ellas genera un par pico-valle. En la etapa Il (caida de rugosidad) toda la superficie ha sufrido algin impacto,
y algunas zonas han sufrido varios impactos. Asi no hay superficie lisa para generar nuevas huellas. La
altura de los picos se va reduciendo continuamente mientras que la profundidad de los valles no se ve muy
afectada por los sucesivos impactos. Como resultado, los valores de PV disminuyen. En la etapa lll (etapa
de equilibrio) los valores de PV no sufren cambios significativos debido a que el ritmo de generacién de picos

y valles esta en equilibrio dinamico con el ritmo de reduccién de altura de los picos.
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Figura 2.21. Evolucion de la rugosidad superficial (Rt) propuesta por Dai.

2.4. SEVERE SHOT PEENING (SSP)

Recientemente varios investigadores proponen en sus trabajos utilizar la maquinaria convencional del
tratamiento de SP pero aplicando pardmetros no convencionales, es decir, aumentando la cantidad de
energia para obtener capas de nanocristales (tamafio de grano menor de 100 nm) en la superficie del
componentes [27]. Las mayores cantidades de energia introducidas se consiguen aumentando los tiempos
de exposicion lo que se traduce en mayores niveles de cobertura. A este tipo de tratamientos se les conoce
con el nombre de SP severo (SSP, Severe Shot Peening) 6 SP de altas energias (HESP, High Energy Shot

Peening).

El tamafio de grano nanométrico, no solo mejora las propiedades de fatiga sino que Wang and Li, Tong et
al, Raja et al., Jiang et al., Wang et al., aseguran que mejoran de manera considerable el comportamiento

ante fendbmenos de corrosion.
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Otros investigadores en cambio reflejan en sus articulos la importancia de las caracteristicas superficiales
del biomaterial como la rugosidad y la formacién de nanocristales en la adhesién bacteriana, sin llegar a

ponerse de acuerdo sobre los efectos positivos 0 negativos a este respecto [8] [11] [12].
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El grado 316L es un acero inoxidable cromo-niquel-molibdeno con bajos contenidos de carbono para

minimizar la precipitacion de carburos de cromo. Su composicion quimica se recoge en la Tabla 3.1.

Tabla 3.1. Composicién quimica del acero 316L (% en peso)

AISI 316 L
UNS S31603
ASTM A240
Carbono 0,030 max.
Manganeso 2,0 max.
Fosforo 0,045 max.
Azufre 0,030 max.
Silicio 0,75 max.
Cromo 16,0-18,0
Nigquel 10,0-14,0
Molibdeno 2,00-3,00
Nitrégeno 0,10 max.
Cobre
Hierro Balance

La adicion de un 2-3% de molibdeno a esta aleacion, incrementa la resistencia a la corrosion general y
mejora la resistencia a la corrosion por picaduras en solucion clorada. La resistencia a la corrosion es mejor,
particularmente ante el acido sulfurico, hidroclorhidrico, acético, formico y tartérico, sulfatafos acidos y
cloruros alcalinos. Los bajos contenidos de carbono presentes en el acero 316 L previenen la sensibilizacion
(precipitacion de carburos de cromo en los limites de grano) y por consiguiente, la corrosion intergranular. Es

por esto, que el grado 316 L es ampliamente utilizado para soldar componentes de grueso espesor [36].

El acero 316 L es no magnético en condiciones de recocido. Sin embargo, puede llegar a adquirir un ligero

magnetismo cuando es deformado en frio.

El tipo 316 L puede ser embutido, estampado y troquelado sin dificultad alguna. Como todos los inoxidables
austeniticos, el tipo 316 L tiende a endurecerse por el trabajo en frio. Por tal motivo, cuando es severamente
deformado, un tratamiento de recocido posterior puede ser necesario en algunas ocasiones. La
microestructura austenitica proporciona a este acero una muy buena resistencia, incluso a temperaturas

criogénicas.
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En resumen, debido a sus excelentes caracteristicas de resistencia a la corrosion y propiedades mecénicas,
el tipo 316 L proporciona muy buenas caracteristicas de formabilidad y fabricacion, tipicas de los aceros

inoxidables austeniticos. Algunas ventajas se enumeran a continuacion.

» Superior a aleaciones austeniticas 301 y 304.

» Excelente resistencia a la corrosion general e intergranular.
¢ Muy buena soldabilidad.

« Buena resistencia a la corrosion por picaduras y hendiduras.
* Buena formabilidad.

e Facilidad de limpieza.

* Buena resistencia a temperaturas criogénicas.

* Buena resistencia a temperaturas elevadas.

3.1. PROPIEDADES MECANICAS

El comportamiento tensién-deformacion del acero inoxidable difiere del comportamiento del acero al carbono
en varios aspectos. La diferencia mas importante reside en la forma de la curva tension-deformacion.
Mientras el acero al carbono exhibe un comportamiento elastico lineal hasta su limite elastico y una zona
plana antes del endurecimiento por deformacion, el acero inoxidable presenta una curva tension-
deformacién con forma mas redondeada sin limite elastico definido. Por ello, el “limite elastico” del acero
inoxidable se expresa, en general, en términos de una resistencia de prueba definida para un determinado
valor de deformacién remanente (convencionalmente la deformacion del 0,2%), tal y como se muestra en la
Tabla 3.2.

Tabla 3.2. Propiedades mecanicas del acero 316L.

AlISI 316 L

UNS S31603

ASTM A240
Resistencia Maxima a la Tension, ksi (Mpa) 70 (485) min
Limite Elastico o Esfuerzo de Cadencia al 0.2%, ksi

25 (170) min
(Mpa)
Alargamiento, % a 2" (50,8 mm) 40,0 min
Dureza, Rockwell B95 max

Debe sefalarse que el acero inoxidable puede absorber impactos considerables sin que sobrevenga la
fractura, gracias a su excelente ductilidad (especialmente los grados austeniticos) y a sus caracteristicas de

endurecimiento por deformacion.
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Los niveles de resistencia de los aceros inoxidables austeniticos aumentan con el trabajado en frio.
Asociado a esta mejora de los niveles de resistencia se produce una reduccion de la ductilidad, aunque

generalmente tiene poca consecuencia gracias a los altos valores iniciales de ductilidad [37].

3.2. PROPIEDADES FISICAS

Una propiedad fisica es una caracteristica que puede ser estudiada usando los sentidos o algun instrumento
especifico de medida. Estas se manifiestan basicamente en los procesos fisicos como cambios de estado,
cambios de temperatura, cambios de presion, etc. Pueden variar con el tiempo (durabilidad vy

envejecimiento) o por las condiciones ambientales.

Por ejemplo, color, dureza, densidad, punto de ebullicién, punto de fusién.

Las propiedades fisicas pueden ser generales o especificas.

Se dice que son generales cuando un mismo valor puede ser aplicado a diferentes sustancias. Por ejemplo,
la masa, el volumen, el color, textura, etc.

Se dice que son especificas cuando cada sustancia posee un valor particular. Ejemplo: la densidad, peso

especifico, punto de ebullicion, punto de fusion, etc.

Las propiedades se pueden determinar mediante ensayos de caracterizacion.

El comportamiento de los materiales frente a acciones de tipo fisico esta ligado a su microestructura.

En la Tabla 3.3. se muestran las propiedades fisicas del acero 316L [36].

Tabla 3.3. Propiedades fisicas del acero 316L.

Propiedad fisica Valor
Densidad g/cm?® (Ib/in®) 8,0 (0,29)
Modulo elastico GPa (10° Psi) 193 (28,0)
Resistencia eléctrica n m 740
Calor especifico J/kg*°K (Btu/lb*°F) 500 (0,12)
Conductividad térmica a 100°C (212 °F) W/m*K
(Btu/ft*h*°F) 162(3.4)
Rango de fusion °C (°F) 1375-1400

(2500-2550)
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3.3. PROPIEDADES SUPERFICIALES

3.3.1. Resistencia a la corrosion

El tipo 316 L proporciona una mayor resistencia a la corrosion general y por picaduras/hendiduras que el tipo
304. La adicién de molibdeno a esta aleacion, también proporciona una mejor resistencia en una gran
variedad de ambientes. Su bajo contenido de carbono retarda notablemente la precipitacion del carburo de
cromo y, por lo tanto, muestra una menor vulnerabilidad al ataque intergranular en medios corrosivos. Este
grado es recomendado para la fabricacion de piezas soldadas que no pueden ser recocidas posteriormente
[36].

3.3.2. Resistencia a oxidacion a altas temperaturas
Para servicio continuo a temperaturas elevadas el acero 316 L exhibe una buena resistencia a la oxidacion

hasta cerca de los 927 °C (1700 °F). En servicio intermitente, la temperatura maxima de exposicion es
alrededor de los 870 °C (1600°F).

3.4. SOLDABILIDAD
El acero inoxidable tipo 316 L es facilmente soldable por todas las técnicas convencionales de soldadura por
fusion y resistencia (GTAW, TIG, GMAW, MIG, SAW), excepto el gas oxiacetilénico. El grado 316 L
generalmente es considerado a tener menor soldabilidad que los aceros 304 y 304 L. El elevado contenido
de niquel de esta aleacion requiere consideraciones especiales durante la soldadura con el fin de evitar el
agrietamiento en caliente por la formacion de ferrita en el depésito de soldadura. Cuando un material de
aporte es requerido, los tipos 316 L y 317 L son satisfactorios, los cuales conservan | resistencia a la

corrosion.

3.5. FORMABILIDAD
El tipo 316 L puede ser facilmente formado por lo métodos mas comunes, como: embuticion, troquelado,
doblado, etc. Su combinacién de baja resistencia a la fluencia y elevado porcentaje de alargamiento son

factores importantes en la optimizacion de las operaciones de embutido.

3.6. MICROESTRUCTURA
Las caracteristicas deseadas en un producto dependen de su fabricacion, esto es, tanto del material utilizado
como de los procesos aplicados al material; ambos aspectos determinan las propiedades mecanicas de la

pieza, las cuales a su vez dependen de la constitucién o microestructura del material.

El acero inoxidable 316L se caracteriza por una sola fase de austenita, con un tamafo de grano de 35 a 70

pm uniformemente equiaxiado. En la micrografia se observan las fronteras de grano bien definidas.
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Grado 316 L. Microestructura tipica, 200X. Ataque quimico electrolitico con acido oxalico.
3.7. APLICACIONES
e Equipo procesador de alimentos.
* Implantes médicos.
» Equipos para refinerias de petréleo.
e Equipo procesador de medicamentos.
* Aplicaciones marinas.
» Utensilios de cocina y aplicaciones en electrodomésticos.
» Contenedores para transportacion de quimicos.
* Intercambiadores de calor.
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4. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

En este proyecto se ha sometido un acero inoxidable 316L a tratamientos de CSP y SSP. Tras los
tratamientos se ha realizado un estudio microestructural mediante microscopia éptica en una seccion

transversal a las superficie del tratamiento.

También se ha caracterizado el material mediante medidas de rugosidad superficial, perfil de microdureza,
tensiones residuales y FWHM (Full Width at Half Maximun), parametro relacionado directamente con el
endurecimiento por deformacién. Para conocer cual seria el comportamiento del material ante fenémenos

como la corrosion se llevaron a cabo curvas de polarizacion lineales.

Con el fin de evaluar el efecto de la rugosidad ante fendmenos de corrosion, algunas de las muestras fueron
ljadas manualmente con el fin de disminuir los picos mas sobresalientes generados durante los tratamientos

de shot peening o para disminuir las inusuales irregularidades de las probetas mecanizadas.

4.1. TRATAMIENTO DE SHOT PEENING

Los tratamientos de shot peening fueron realizados en una maguina neumatica con los pardmetros que

recoge la Tabla 4.1. El tratamiento de 1500% de cobertura se realiza con una intensidad Almen superior.

Tabla 4.1. Parametros de los dos tratamientos de shot peening realizados.

Proyectil Intensidad Cobertura
CSP Ml 230R 15A 100%
SSP MI 230R 7C 1500%

En la Tabla 4.2 se presenta la composicién quimica de los proyectiles empleados en el tratamiento shot

peening. Este dato es importante para justificar los resultados de corrosion que se presentan en el Capitulo

5.
Tabla 4.2. Composicion quimica de los proyectiles (%en peso).
C Si Mn S P
0,87 0,60 0,70 0,027 0,014

4.2.MICROSCOPIA OPTICA

Para estudiar la microestructura de la capa superficial es necesaria una preparacion metalografica de las

muestras.
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Para ello se cortaron las probetas por su seccibn media mediante una cortadora Buehler IsoMet 4000
(Figura 4.4) para posteriormente embutir las muestras en una embutidora Buehler SimpliMet 1000 (Figura
4.5).

Figura 4.4. Cortadora Buehler IsoMet 4000 Figura 4.5. Embutidora Buehler
SimpliMet 1000

El proceso de embuticion consiste, configurados los pardmetros necesarios, en colocar las muestras junto a
una resina en polvo en una cavidad ubicada en la parte superior de maquina. Una vez situadas, la
embutidora las comprime y procede a aumentar la presion y la temperatura en la cavidad para fundir y
solidificar la resina alrededor de la muestra.

En la Figura 4.6 se esquematiza el proceso de preparacion de la muestra.

=> —

Figura 4.6. Preparacion de la probeta.

Tras embutir las muestras, se desbastaron y pulieron utilizando lijadoras manuales con papeles abrasivos,

y pulidoras manuales utilizando alimina de 1y 0,5 ym como abrasivo.
Para revelar la microestructura se procedio al ataque de las muestras.
El grabado o ataque metalogréfico se basa en un proceso de corrosion controlada resultante de la accion

electrolitica entre las areas de la superficie con diferente potencial. Las diferencias de potencial se

corresponden con distintas fases dentro de una muestra. Con metales puros y aleacién con una sola fase,
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la diferencia de potencial se produce entre granos con diferente orientacion, entre el borde de grano y el
interior del mismo y entre impurezas y la matriz. Estas variaciones de potencial provocan un
comportamiento electrolitico diferente, de tal forma que bajo unas mismas condiciones especificas de
ataque las zonas se verdn atacadas en distinta medida. Se diferencian dos zonas dentro de las muestras,
denominadas anddicas o catddicas. Se denominan anddicas a las fases con mayor potencial, son las fases
gue antes van a reaccionar y las fases catddicas, son las fases méas nobles, las mas dificiles de atacar

dentro de una muestra [28].

En nuestro caso, se realiz6 un ataque electrolitico para revelar la microestructura de las muestras. En un
ataque electrolitico, el potencial eléctrico es aplicado a la muestra usando un circuito externo (Figura 4.7).
La muestra es introducida a una disolucion electrolitica, que contienen un reactivo en disolucion acuosa. Un
extremo o varilla se pone en contacto con la muestra y el otro extremo se sumerge. El &nodo es la muestra

y el catodo serd el otro extremo.

El potencial aplicado es el agente oxidante. Por lo tanto las disoluciones electroliticas son mas sencillas en
composicion que en el caso de las disoluciones en los ataques por inmersion. Estas disoluciones pueden
ser 4cidas, alcalinas o salinas. El proceso de ataque puede ser controlado por la variaciéon del voltaje y
tiempo. Otra caracteristica importante es, a diferencia de los ataques por inmersién, la posibilidad de
observar una muestra y aumentar el grabado si es necesario sin necesidad de pulir.

Los ataques electroliticos son empleados comUnmente para grabar fases especificas o bordes de grano.
Son sencillos de usar, son generalmente seguros y generalmente producen mejores resultados que los

ataques por inmersion debido a su superior repetibilidad.
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Figura 4.7. Esquema de método electrolitico.
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Para nuestro caso concreto, el potencial actia como agente oxidante y el acido oxalico actia como agente

COrrosivo.

Una vez lista la muestra para su observacion microscépica, se emple6 un microscopio Nikon Epiphot 200 y

el software Buehler Omnimet 9.0.

4.3.MICRODUREZA
Una vez realizado el estudio metalogréafico de las muestras se procedio a realizar un perfil de microdurezas

con el fin de evaluar el endurecimiento.

Los ensayos de microdurezas se realizaron con un microdurémetro Struers Duramin (Figura 4.8) aplicando
una carga de 200 gf durante 15 segundos. Las huellas se realizaron desde la superficie siguiendo una
trayectoria hacia el interior con el fin de obtener un perfil. Se ha dejado una distancia prudencial entre cada

huella para evitar falsear los resultados.

Figura 4.8. Microdurémetro Struers Duramin.

4.4 TENSIONES RESIDUALES
Para medir el nivel de tensiones residuales inducidas por los tratamientos de shot peening se utilizé un
difractdmetro de rayos X modelo Stresstech G3R (Figura 4.9) con los siguientes parametros: radiacion Cr

ka, colimador de 3 mm, método sen? ¢, tiempo de exposicién de 20 segundos y medida en 3 direcciones.
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RIESGO DE IRRADIACION

Figura 4.9. Difractdmetro de rayos X modelo Stresstech G3R

Antes de comenzar a medir con el equipo es necesario realizar una correcta calibracion en funcion del
material que se va a medir. El equipo se calibra con un patrén de polvos del componente puro del material
gue se pretende medir. En este caso, se ha llevado a cabo con polvo de austenita, con un angulo de

difraccion de 128,8 grados en el plano {220}.

La difraccion de rayos X se basa en la reflexion de las ondas electromagnéticas incidentes por planos
sucesivos de atomos en un cristal. Al incidir un haz de rayos X segun un angulo 6, parte de la radiacion se

refleja y parte sigue su camino. Esta situacién se repetira en las sucesivas capas.

Todas las ondas reflejadas en un plano cristalino estardn en concordancia de fase y, solo en ciertas
condiciones lo estaran con las ondas difractadas por dos planos sucesivos. Para ello, es necesario que la
diferencia de recorridos entre las ondas difractadas por dos planos sucesivos sea un numero entero de

longitudes de onda (nA).

Como se muestra en la Figura 4.10 para dos ondas reflejadas en un punto P la diferencia de recorridos en
los dos primeros planos resulta ser 8 = AB + BC. Como por simetria AB = & - BC y & = 2-AB, resulta
0 = 2dsen(0), siendo ‘d’ la separacién entre dos planos consecutivos (espaciado reticular).
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Figura 4.10. Haz incidente difractado por dos planos sucesivos hkl con espacio interplanar dhkl.

La condicion de reflexion elaborada por W. Bragg y W. L. Bragg indica que la diferencia de caminos

recorridos es un multiplo entero de la longitud de onda [30]:

nA = 2dsend

Las distancias entre los diferentes planos que definen la red cristalina determinan el valor del angulo de
Bragg. De esta manera, los patrones de difraccion suministran informacion inequivoca de la estructura
cristalina. La posicion angular de los maximos de difraccién se relaciona con los parametros de la celda
unidad (la celda repetida en el cristal), mientras que las intensidades reflejan la simetria de la red y la
densidad electrénica dentro de la celda unidad. Cada sustancia cristalina produce un difractograma unico.

El difractdbmetro consiste en un tubo de rayos X, un portamuestras plano con la muestra centrada en el
centro optico de un gonidmetro y un detector (contador de radiaciones) ubicado sobre el borde del sistema
angular. EI nimero de cuentas obtenidas por unidad de tiempo es proporcional a la intensidad de radiacion

incidente sobre el detector. Se representa dicha intensidad graficamente en funcion del angulo 26.
Para calcular los esfuerzos residuales, el software se basa en la técnica de precision del parametro de red.
En esta técnica se asume que el esfuerzo, o, es isotropico, que hay una estado biaxial de esfuerzos en el

plano y que los dos esfuerzos principales son iguales.

Los esfuerzos residuales se obtienen de la ecuacion:
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Donde E es el médulo de Young, v es el coeficiente de Poisson y ag y a son las medidas del parametro de
red del patron libre de esfuerzos y de la muestra tratada con shot peening respectivamente. Los calculos se
realizaron utilizando los valores de E/(1Cv)=84100 tomados del programa del difractometro.

Para conocer el perfil de tensiones en profundidad es necesario eliminar capas del material, pero sin alterar
el estado tensional. Esto se consigue mediante electropulido.

4.4.1. Electropulido

El proceso de shot peening provoca en las piezas tratadas un estado superficial de tensiones residuales de
compresion. Dicho estado tensional se genera en la superficie y en una cierta profundidad bajo la superficie
de la pieza. Para poder determinar las tensiones residuales en profundidad y conocer el perfil de tensiones
se debe eliminar material de la probeta sin generar un estado tensional. Para ello, se recurre al
electropulido.

El electropulido es una técnica que elimina material de una pieza mediante la aplicacion de una corriente
eléctrica con la pieza sumergida en un electrolito de composicidén especifica. En el presente estudio, se
busca eliminar capas de un cierto espesor (en ym) para definir el perfil de tensiones mediante la difraccion

por rayos X.

Como electrolito de pulido se ha utilizado una disolucion de acido acético (94%) y perclorico (6%). Las
probetas planas se colocan en la celda electrolitica (Figura 4.11) con la superficie a electropulir sobre el
agujero de la misma, de modo que se permite el contacto con el electrolito. Seguidamente se fija

firmemente la varilla metalica que cierra el circuito eléctrico.

Figura 4.11. Fuente de alimentacion y celda electrolitica.

Previamente a atacar la probeta, para tener una referencia y poder medir la profundidad del material
eliminado, se mide con un micrometro de alta precisiéon Mitutoyo IDCH0530/0560 (Figura 4.12) el espesor
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de la probeta antes y después del electropulido, obteniendo de la diferencia entre las dos medidas la
profundidad de material eliminado.

Figura 4.12. Medidor Mitutoyi ID-H0530/0560

4.5. FULL WIDTH AT HALF MAXIMUN (FWHM)

Otro parametro que se obtiene mediante difraccion de rayos X es la anchura del pico de difraccién a la
mitad del valor de difraccion maximo (parametro FWHM: Full Width at Half Maximum) (Figura 4.13). Este
pardmetro esta relacionado con la distorsién de los granos, con la densidad de dislocacion y con las
microtensiones residuales. Se suele considerar que este pardmetro es un indice del endurecimiento del
material, de modo que cuanto mayor es el parametro FWHM, mayor es el endurecimiento de la superficie
[31].

En la Figura 4.13 se observa un pico de difraccion y se sefala el parametro FWHM. Este parametro es

importante para poder estimar la dimension del grano a partir de la ecuacion de Scherrer.
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Figura 4.13. FWHM. Ancho del pico de méaxima intensidad a la mitad de altura.
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4.6.RUGOSIDAD
Para evaluar las diferencias de rugosidad entre las diferentes probetas se utiliz6 un microscopio confocal
(Microscope Leica DCM 3D) situado en el Campus de Mieres y perteneciente al Departamento de Mecénica

de la Universidad de Oviedo (Figura 4.1).

Figura 4.1. Microscopio Leica DCM 3D

La distincion fundamental entre la microscopia éptica convencional y la microscopia éptica confocal es la

manera en la cual se produce la imagen.

e Microscopia Optica convencional
- Interaccion de la radiacion con la muestra en una region extensa.
- Imagenes degradadas por toda la informacion Optica que se origina en esa extensa
iluminacién, asi como por la informacion 6ptica contenida en planos que no son el plano

enfocado.

e Microscopia Optica confocal

- Las imégenes se producen punto a punto en el plano imagen a partir de los
correspondientes puntos de iluminacién del plano de la muestra.

- La fuente de iluminacion puntual ilumina una region del objeto y el detector puntual recibe la
radiacion de esta area objeto.

- La calidad de las imagenes resultantes se debe a la omisién de toda la informacién éptica
fuera de foco que degrada la imagen en la microscopia convencional. Esto es gracias al
pinhole. El pinhole es una apertura localizada delante del fotomultiplicador que evita el pasaje

de fluorescencia de las regiones de la muestra que no estan en foco, la luz que proviene de
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regiones localizadas por encima o por debajo del plano focal no converge en el pinhole y no

es detectada por el fotomultiplicador.

- Puesto que solo se ilumina un punto cada vez en el microscopio confocal, se requiere una

exploracion (barrido) sincronizado de la fuente y el detector.

En la Figura 4.2 se esquematiza el principio de confocalidad que emplea el microscopio Optico confocal

empleado para obtener la rugosidad de nuestro material.

Luz laser

Diafragma
(PINHOLE)
Divisor e
del haz I Detector
Objetivo
o A T — - Muestra

Figura 4.2. Principio de confocalidad.

Este avance en el campo de la microscopia posibilita el estudio tridimensional de las muestras, incluyendo

su interior, y en determinados materiales permite la obtencion de imagenes de su superficie mediante

reflexion [31].

Los datos obtenidos por el rugosimetro se rigen por la norma 1SO 4287. Los parametros de amplitud que

recoge el dispositivo son los siguientes:

Rp: méaxima altura del pico del perfil rugosidad.

Rv: maxima profundidad del valle del perfil rugosidad.

Rz: altura méxima del perfil rugosidad.

Rc: altura media de los elementos del perfil rugosidad.

Rt: altura total del perfil rugosidad.

Ra: desviacion media aritmética del perfil rugosidad.

Rq: desviacion Raiz-Media-Cuadratica (RMS) del perfil rugosidad.
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Se presto especial atencion a Ra y Rz debido a que para describir el acabado superficial de una superficie
que ha sido sometida a SP resulta més interesante utilizar los parametros de rugosidad que tengan mas
sensibilidad a los cambios pronunciados en las caracteristicas topogréficas. En la Figura 4.3 se representa

la maxima altura del perfil (Rz) en un perfil de rugosidad.

AR

2p,

Rz

Zvy

Longitud de muestreo

Figura 4.3. Maxima altura del perfil (Rz)

4.7. CURVAS DE POLARIZACION

La corrosion es el ataque destructivo de un metal por reaccion quimica o electroquimica con su medio

ambiente.

Los fluidos corporales contienen agua, oxigeno disuelto, proteinas y diferentes iones como el i6n cloro.
Como resultado el cuerpo humano resulta un entorno de trabajo adverso para los materiales. EI medio
fisiolbégico es altamente agresivo, tiene una elevada actividad quimica y un alto rango de solicitaciones
mecénicas. Como consecuencia de la corrosion se liberan iones metélicos al cuerpo lo que puede provocar
reacciones adversas del organismo, locales si es cerca del material, o remotas si la repercusion es en otro

organo.

La resistencia a la corrosion de un biomaterial es consecuencia de su biocompatibilidad. Por lo tanto, si el
material es destinado a la industria en general, como si tiene aplicaciones médicas, la corrosion es un factor
a tener muy en cuenta. Una seleccion erronea del material o0 no estudiar el entorno donde va a trabajar
puede tener consecuencias catastréficas, ya sea pérdidas econdmicas o importantes molestias para las

personas [14].

Para conocer el comportamiento de nuestra aleacion ante la corrosion se han realizado curvas de

polarizacién lineal utilizando un electrolito que simula los fluidos corporales (Ringer Lactato).
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La resistencia a la polarizacion lineal (RPL) es un método que se emplea para determinar la velocidad de
corrosion. El método consiste en la aplicacion de un sobrepotencial, respecto del potencial de equilibrio, lo
suficientemente pequefio como para no alterar el sistema pero suficiente como para poder conocer cuél es
el comportamiento del electrodo en ese medio frente a las reacciones de oxidacion y de reduccién. De esta
forma, se puede seguir la evolucién del proceso de corrosion con el tiempo. Este método asume que la
corrosion electroquimica se predice de forma correcta por la ecuacion clasica de Stern-Geary [18]:
o * R
3(b, +Db,

donde: i €S la densidad de corriente de corrosion, Rp es la resistencia a la polarizacion y b, y b, son

constantes para el metal.

La principal ventaja de la polarizacién lineal es que es un método no destructivo. Otra ventaja es que
pueden estimarse valores de resistencia a la corrosion y ésta convertirse a velocidades de corrosion,
permitiendo determinar la rapidez con la que se corroera el metal o estimar la vida util del mismo. Mediante
la ecuacion de Stern-Geary se pueden relacionar la resistencia a la corrosion y la corriente de corrosion
para polarizacion lineal, pudiéndose transformar ésta Ultima en velocidad de corrosion. Entre las
desventajas que presenta este método se encuentran el que Unicamente mide corrosion general, ademas

de que resulta complicado obtener los datos para metales que presentan indices de corrosion bajos [32].

En este proyecto se pretende estudiar la resistencia a la corrosion del acero inoxidable 316L sometido a
tratamiento de CSP y SSP con el fin de evaluar si dichos tratamientos influyen en la corrosion del material.
Para evaluar si el efecto de la rugosidad superficial puede influir en este comportamiento, de procedié a
eliminar manualmente mediante una lija de grano fino los picos de las superficies de las probetas sometidas

a los tratamientos de shot peening.

Para la realizaciobn de las curvas de polarizacion lineal se utiliz6 un potenciostato de barrido EG&G
INSTRUMENTS y cddigo: MAT 820A (Figura 4.14) conectado a un programa informético 352 SOFTCORR
Il (Figura 4.15). Se utiliz6 como electrodo de referencia Ag/AgCl. Las muestras fueron ensayadas
empleando Ringer Lactato, una solucion que simula a la del cuerpo humano. En la Tabla 4.3 se muestra la

composicion de la solucion Ringer Lactato.
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Figura 4.14.
barrido EG&G INSTRUMENTS

Potenciostato de

Figura 4.15. Potenciostato conectado al
programa informatico 352 SOFTCORR Il

Tabla 4.3. Composicion quimica de la solucién Ringer-Lactato

Componentes en la solucién

NacCl

KCI

CacCl

2 2H0

Lactato sédico

Concentracion (g/l)

6

0,3

0,219

3,1
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5. RESULTADOS

Una vez realizados los ensayos de caracterizacion de las muestras sometidas a tratamientos shot peening
convencionales y severos, en este capitulo se exponen los resultados obtenidos. Los pardmetros utilizados

en los diferentes tratamientos se recogen en la Tabla 5.1.

Tabla 5.1. Parametros de los dos tratamientos de shot peening realizados.

Proyectil Intensidad Cobertura
CSP Ml 230R 15A 100%
SSP Ml 230R 7C 1500%

En primer lugar se presentan las observaciones realizadas mediante microscopia Optica. Seguidamente se
analizan los resultados obtenidos en las medidas de rugosidad, perfil de microdurezas, tensiones residuales
y FWHM (Full Width at Half Maximun), parametro relacionado directamente con el endurecimiento por
deformacion. Por dltimo se muestran los resultados extraidos de curvas de polarizacion, que dan informacién
del comportamiento del material ante fendbmenos de corrosion, relacionado directamente con el caracter
biocompatible del material, dando informacion sobre el nivel de iones metalicos que pasarian al cuerpo

humano.

5.1. OBSERVACION MICROSCOPICA

Una vez preparadas las muestras metalograficamente (lijado, pulido y ataque con acido oxalico), se procedio
a estudiar su microestructura en zonas proximas a las superficies tratadas de las probetas, con un

microscopio éptico Nikon EPIPHOY 200 a diferentes aumentos.

Las siguientes figuras (5.1-5.24) muestran la microestructura en una seccién transversal a la superficie de
las muestras tratadas mediante CSP y SSP. Las micrografias muestran una estructura austenitica
constituida por granos equiaxiales. En la capa superficial se observa un aplastamiento de la estructura, de
unos 40 micrometros en el caso de las muestras sometidas a CSP, siendo algo superior este espesor en el

caso de las muestras sometidas a los tratamientos severos.
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Figura 5.1. Acero 316L tratado mediante CSP (50x) Figura 5.2. Acero 316L tratado mediante CSP (100x)

Figura 5.5. Acero 316L tratado mediante CSP (500x) Figura 5.6. Acero 316L tratado mediante CSP (500x)
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Resultados

Figura 5.7. Acero 316L tratado mediante CSP (500x) Figura 5.8. Acero 316L tratado mediante CSP (500x)

\

Figura 5.9. Acero 316L tratado mediante CSP (1000x) Figura 5.10. Acero 316L tratado mediante CSP (1000x)

Figura 5.11. Acero 316L tratado mediante CSP (1000x) Figura 5.12. Acero 316L tratado mediante CSP (1000x)

Efecto de la rugosidad sobre las propiedades del acero inoxidable 316L
sometido a distintos tratamientos de shot peening

54




Y/ .
@t\ Itziar Buruchaga Lahera

Resultados

Figura 5.13. Acero 316L tratado mediante SSP (50x)

Figura 5.15. Acero 316L tratado mediante SSP (200x) Figura 5.16. Acero 316L tratado mediante SSP (200x)

Figura 5.17. Acero 316L tratado mediante SSP (500x) Figura 5.18. Acero 316L tratado mediante SSP (500x)

\
\
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Resultados

Figura 5.19. Acero 316L tratado mediante SSP (500x) Figura 5.20. Acero 316L tratado mediante SSP (500x)

Figura 5.21. Acero 316L tratado mediante SSP (1000x) Figura 5.22. Acero 316L tratado mediante SSP (1000x)

Figura 5.23. Acero 316L tratado mediante SSP (1000x) Figura 5.24. Acero 316L tratado mediante SSP (1000x)
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5.2. MICRODUREZA
Tras preparar metalograficamente una seccion transversal de las muestras, se procedi6 a realizar medidas
de microdureza desde la superficie hacia el interior de las muestras con el fin de obtener un perfil. Las
medidas se realizaron con un microdurometro Struers Duramin aplicando una carga de 200 gf durante 15

segundos.

A la vista de los perfiles de microdureza (Figura 5.25) se observa que el Shot Peening Convencional (CSP) y
el Severe Shot Peening (SSP) incrementan la dureza de la capa superficial del material, y que dicho
incremento es mayor en los tratamientos de SSP alcanzando los 450 HV frente a los 350 HV obtenidos con
el tratamiento convencional. La zona afectada por el tratamiento alcanza un espesor de 250-300 um
aproximadamente en todas las muestras. A partir de esta profundidad la dureza se estabiliza, alcanzando

los 300 HV que se obtendrian en el material sin tratamiento shot peening.
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Figura 5.25. Evolucién de la dureza en funcién de la profundidad tras los tratamientos de CSP y SSP

5.3. TENSIONES RESIDUALES

El campo de tensiones residuales generado bajo la superficie tras los tratamientos de shot peening se
caracterizO mediante la técnica de difraccion de rayos X. Para ello se utilizé un difractometro de rayos X
modelo Stresstech G3R con los parametros: radiacion Cr Ka, colimador de 3 mm, método sen’g y tiempo
de exposicién de 20 segundos. Para la realizacion de las medidas en profundidad, se eliminaron las
sucesivas capas de material superficial mediante un proceso de pulido electrolitico, con objeto de no alterar
el estado tensional de la probeta. El reactivo de trabajo utilizado consistié en una mezcla de acido acético
(94%) y percldrico (6%).
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Se obtuvieron medidas en tres direcciones radiales (-45°, 0°, 45°), aunque debido al tipo de muestras, en

este caso la direccion de medida es irrelevante.

En la Figura 5.26 se representan los perfiles de tensiones residuales obtenidos para las probetas sometidas
a CSP y SSP. En el caso del acero 316L tratado mediante CSP se obtiene una tension residual en la
superficie de -785 MPa, alcanzandose una tension méaxima de -897 MPa a una profundidad de 17 um.
Como se puede observar, las mayores tensiones coinciden con los tratamientos de SSP siendo la tension
maxima -943 MPa a una profundidad de 38,5 ym mientras que la tension en superficie es de -695 MPa,
algo menor que la tratada mediante CSP. La profundidad de material afectado por el tratamiento alcanza

las 185 pm en el caso de CSP, mientras que en el caso de SSP supera las 242 ym.
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Y
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Figura 5.26. Perfil de tensiones residuales.

5.4. Full Width at Half Maximun (FWHM)

Otro parametro obtenido mediante difraccion de rayos X es el FWHM. Este parametro esta relacionado con
la distorsion de los granos, con la densidad de dislocaciones y con las microtensiones residuales. Se suele
considerar que este parametro es un indice del endurecimiento del material, de modo que cuanto mayor es

el parametro FWHM, mayor es el endurecimiento por deformacion [23].

La Figura 5.27 muestra el perfil de este parametro en profundidad en las distintas probetas. En esta figura
se observa como las probetas sometidas a tratamientos de SSP alcanzan valores superiores en la
superficie (3,3°) que en el caso de las muestras sometidas a CSP (3,1° en la superficie). Esto da idea del

mayor endurecimiento por deformacién inducido al aumentar la cobertura del tratamiento.
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Figura 5.27. FWHM en funcion de la profundidad.

5.5. RUGOSIDAD

Tras los tratamientos de CSP y SSP se procedié a medir las rugosidades superficiales de las muestras con
un microscopio confocal (Microscope Leica DCM 3D). Debido al mal acabado superficial de las muestras
suministradas en estado bruto, se realizaron también medidas de rugosidad de las muestras iniciales (NP;
not peened). Se realizaron barridos en la superficie de las distintas muestras. La topografia superficial de

las muestras NP, CSP y SSP puede observarse en las Figuras 5.28, 5.29 y 5.30 respectivamente.

X =2324063 mm
Y =173648 mm
Z=628475um

) X =23408 mm K=2234213mm
o B Y = 173493 mm o7y Y = 173497 mm
Z=628674 um Z=78013um

Figura 5.28. Topografia probeta NP Figura 5.29. Topografia probeta CSP Figura 5.30. Topografia probeta SSP

Debido al basto acabado superficial que mostraban las probetas sin tratar, tras los procesos de shot
peening (CSP y SSP) la topografia superficial va haciéndose mas homogéneas. Incluso se podria decir que
el aspecto general de la superficie se vuelve mas uniforme al aumentar la cobertura, a la vez que va
disminuyendo progresivamente la rugosidad. Esto se aprecia al observar los perfiles lineales de rugosidad
de las muestras, expuestos en las Figuras 5.31, 5.32, 5.33. En las Tablas 5.2, 5.3 y 5.4 se recogen los

valores promedios de los pardmetros més representativos de la rugosidad de cada serie.
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Figura 5.31. Perfil de la probeta sin tratamiento shot peening (NP)
Tabla 5.2. Parametros de rugosidad en la probeta sin tratamiento shot peening (NP).
ISO 4287
Parametros de amplitud — Perfil de rugosidad
Rp 10.9929 um Filtro ga 10, 0.8 mm
Rv 12.8358 um
Rz 23.8287 um
Rec 10.2427 um
Rt 30.3743 um
Ra 4.54690 um
Rq 5.78083 um
am Longitud = 3.63264 mm Pt =53.7188 um Escala = 100.000 um
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Figura 5.32. Perfil de la probeta tras el tratamiento CSP.
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Tabla 5.3. Parametros de rugosidad tras el tratamiento de CSP.
ISO 4287
Parametros de amplitud — Perfil de rugosidad
Rp 105694 um Filtro gausiano. 0.8 mmn
Rv 10.3202 um
Rz 20.8895 um
Re 12.6366 um
Rt 26.9155 um
Ra 4.42384 um
Rq 5.17635 um
um Longitud = 3.61967 mm Pt =44.2351 um Escala = 100.000 um
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Figura 5.33. Perfil de la probeta tras el tratamiento SSP.
Tabla 5.4. Parametros de rugosidad tras el tratamiento SSP.
ISO 4287
Parametros de amplitud — Perfil de rugosidad
Rp 7.66242 um Filtro g no, 0.8
Rv 9.04671 um '
Rz 16.7091 um
Rc 11.7741 um
Rt 18.5360 um
Ra 3.72956 um
Rq 4.37102 um

Como se puede apreciar, en el caso de nuestras muestras todos los parametros de rugosidad siguen una

tendencia decreciente al aumentar el grado de cobertura. Debido al basto acabado superficial de las

muestras sin tratamiento de shot peening, con iregularidades inusuales, la rugosidad va disminuyendo ante

los sucesivos impactos, ayudando a alisar las irregularidades superficiales presentes en las muestras de

partida. A pesar de que lo normal es que la rugosidad vaya aumentando con la cobertura hasta llegar a un
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méaximo (saturacion), segun Dai et al., [26] en materiales con elevadas irregularidades superficiales, el shot

peening hace que la altura de los picos se vaya reduciendo continuamente.

Con el fin de aislar el efecto de la rugosidad superficial sobre el comportamiento a la corrosion del material

se realizo lijado manual superficial sobre alguna de las probetas NP, y tratadas mediante CSP y SSP. De

este modo, se pretende evaluar el efecto de la rugosidad en la resistencia a la corrosion.

Las imagenes obtenidas con el microscopio confocal de las probetas sometidas a CSP y SSP tras el lijado
manual se pueden observar en las Figuras 5.34 y 5.35. En ellas se puede apreciar que la topografia de las

probetas lijadas superficialmente es mucho mas uniforme que las demas, habiendo eliminado los picos mas

sobresalientes.

K =234074 mm
o 9B Y =173472mm P
Z=398701um -

Figura 5.34. Topografia probeta CSP lijada.

K =2234087 mm
Y = 1735 mm
Z=3861um

Figura 5.35. Topografia probeta SSP lijada.

En las Tablas 5.5 y 5.6 se muestran los valores obtenidos para los pardmetros mas representativos de la

rugosidad de las muestras sometidas a lijado superficial. En las Figuras 5.36 y 5.37 se representan los

perfiles de rugosidad de estas mismas probetas.
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Figura 5.36. Perfil de la probeta CSP tras lijado superficial.
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Tabla 5.5. Parametros de rugosidad de la probeta CSP tras lijado superficial.

ISO 4287
Parametros de amplitud — Perfil de rugosidad
Rp 3.94433 um Filtro gausiano, 0
Rv 7.03815 um I
Rz 10.9825 um
Re 4.41625 um
Rt 14.0911 um
Ra 1.98871 um
Rq 2.55361 um

um A Longitud = 3.63167 mm Pt =30.9731 um Escala = 50.0000 um
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Figura 5.37. Perfil de la probeta SSP tras el lijado superficial.

Tabla 5.6. Parametros de rugosidad de la probeta SSP tras lijado superficial.

ISO 4287
Parametros de amplitud — Perfil de rugosidad
Rp 4.00135 um Filtro gausiano, 0.8 mm
Rv 5.75465 um
Rz 9.75601 um
Rc 7.32653 um
Rt 17.2974 um
Ra 1.58022 um
Rq 2.16458 um g

Como cabia esperar, la rugosidad de estas muestras ha decrecido en comparacién con las muestras sin
pulido superficial. Mas adelante veremos que este hecho tiene beneficios en términos de corrosion del

material.
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La rugosidad de las muestras NP lijadas manualmente con el fin de disminuir su rugosidad fue medida con

un perfilometro modelo Diavite DH-6 (Figura 5.38).

Figura 5.38. Perfilémetro modelo Diavite DH-6.

En la Tabla 5.7 se muestras los resultados obtenidos con el perfildmetro.

Tabla 5.7. Parametros de rugosidad de la probeta NP tras lijado superficial.

Ra (pm) Rz (pm)
NP lijada 1,64 9,72

5.6. CURVAS DE POLARIZACION

Como se ha comentado con anterioridad, tanto si un material es destinado a la industria en general, como

si va a ser utilizado para aplicaciones médicas, la corrosion es un factor a tener muy en cuenta.

La compatibilidad bioldgica de un implante metdlico esta intimamente vinculada a la respuesta tisular
tolerante o intolerante, desencadenada por la alteracién quimica que supone la inclusion y permanencia en
el interior del organismo del implante y/o los productos corrosion [33]. Es por ello que la presente
investigacion tiene como objetivo estudiar el comportamiento a la corrosion del acero 316L bajo condiciones
que simulen al cuerpo humano, con la finalidad de predecir la biocompatibilidad y la velocidad de corrosion
en estas condiciones. Lo antes expuesto ha motivado la realizacion de diversos estudios (Pérez, 2004 [34];
Williams, 1990 [35]) en soluciones que simulan fluidos corporales, utilizando ensayos electroquimicos y los
resultados han indicado que la resistencia a la corrosion se relaciona con la formacion de una pelicula

pasiva estable.

En este proyecto se realizaron ensayos de corrosion sobre un acero inoxidable 316L sometidos a
tratamientos de CSP y SSP, con superficies mas o menos rugosas, con el fin de evaluar el efecto de la
rugosidad y de los diferentes tratamientos en el comportamiento a la corrosién de dicho acero.

Para conocer el comportamiento de nuestro material ante la corrosion se han realizado pruebas de

resistencia a la polarizacion lineal (Rp) referida al potencial de corrosién E.,, aplicando 30 mV catédicos y
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30 mV anddicos con una velocidad de barrido de 0,166 mV/s. Como electrolito que simula los fluidos

corporales se emplea el Ringer Lactato.

Para la realizacion de las curvas pruebas de resistencia a la polarizacion lineal (Rp) se utilizé un

potenciostato de barrido EG&G INSTRUMENTS y cédigo: MAT 820A conectado a un programa informético

352 SOFTCORR lll, empleando un electrodo de plata-cloruro de plata (Ag/AgCl) como referencia.

En las Figuras 5.39-5.45 se muestran las curvas obtenidas tras los ensayos de resistencia a la polarizacion

de todas las muestras estudiadas en este trabajo: muestras sin tratamiento de shot peening (NP),

muestras sin tratamiento shot peening lijada manualmente para eliminar las irregularidades superficiales

(NPL), muestras sin tratamiento shot peening lijadas y pulidas para obtener una superficie de espejo (NPp),

muestras sometidas a CSP, muestras sometidas a CSP lijadas manualmente (CSP.), muestras sometidas a

SSP y muestras sometidas a SSP lijadas manualmente (SSP,).
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Figura 5.40. Curva de resistencia a la polarizacion lineal del acero 316L sin tratamiento y lijada (NPL)
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Figura 5.41. Curva de resistencia a la polarizacion lineal del acero 316L sin tratamiento y acabado espejo (NPp)
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Figura 5.42. Curva de resistencia a la polarizacion lineal del acero 316L con tratamiento CSP
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Figura 5.43. Curva de resistencia a la polarizacion lineal del acero 316L con tratamiento SSP
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Figura 5.44. Curva de resistencia a la polarizacion lineal del acero 316L lijada después de tratamiento CSP._
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Figura 5.45. Curva de resistencia a la polarizacion lineal del acero 316L lijada después de tratamiento SSP.

La determinacion de la corriente de corrosion (icor), permite hacer estimaciones de la velocidad de

corrosion del material en el medio utilizado. La resistencia a la polarizacion (Rp) corresponde al valor de la

pendiente de las recta. Una vez obtenido ese valor, se puede calcular la i, mediante la ecuacion de Stern

Geary:

_ b,b,
2.303(b, +h,)i

Rp

corr

donde b, y b, son las pendientes de Tafel anddica y catddica, respectivamente; i, €S la densidad de

corriente de corrosion y Rp es la resistencia a la polarizacion [18]. Si se considera b, y b, igual a 100

mV/dec, entonces se puede obtener la V¢ en mm/afio que figura en la Tabla 5.8.
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Tabla 5.8. Valores de resistencia a la polarizacion (Rp), densidad de corriente (icorr) y velocidad de corrosion (Vcorr) para probetas

sin tratamiento (NP), sin tratamiento y lijada (NPp), sin tratamiento y acabado espejo (NPp), CSP, SSP, CSP_y SSP,.

Rp (MOhms x cm ?) Icorr (nA/cm ?) Veorr (mm/afio)
NP 0,117 185,56 47,13E -3
NPp 0,394 55,1 13,99E -3
NPe 0,738 29,42 7,47E -3
CSP 2,172 9,99 2,54E -3
SSP 1,228 17,68 4,49E -3
CSPp 3,132 6,93 1,76E -3
SSPp 2,977 7,29 1,85E -3

A la vista de los resultados parece demostrarse que los cambios introducidos en el material con los

tratamientos de shot peening mejoran el comportamiento a la corrosion del material.

Los resultados también demuestran un mejor comportamiento a la corrosion a medida que disminuye la
rugosidad de las muestras, a excepcion de las probetas sometidas a SSP. Este dato resulta sorprendente y
se achaca al tipo de proyectil con el que han sido tratadas las muestras, cuya composicion quimica se
muestra en la Tabla 5.9. Debido a la alta cobertura del tratamiento denominado severo, el nimero de
impactos en la superficie de las muestras es mucho mayor, y los proyectiles llegan con mucha mas energia,
lo que hace que algunos se fragmenten, quedando incrustados en la superficie del material en los
sucesivos impactos. Al ser la calidad de los proyectiles un acero al carbono, sus restos contribuyen a

favorecer la corrosion de las muestras sometidas a dichos tratamientos.

Tabla 5.9. Composicién quimica de los proyectiles (%en peso).

C Si Mn S P
0,87 0,60 0,70 0,027 0,014

A continuacién, en las Figuras 5.46, 5.47, 5.48, 5.49, 5.50, y 5.51 se realiza una comparacion de los

resultados obtenidos.

Para saber si influye la rugosidad en la corrosion, comparo probetas con el mismo tratamiento y distinta
rugosidad:

Efecto de la rugosidad sobre las propiedades del acero inoxidable 316L 68
sometido a distintos tratamientos de shot peening




m Itziar Buruchaga Lahera Resultados

Vcorr (mm/afo)
Vcorr (mm/afio)

CspP CSPL NP

NPL NPp
Tipo de probeta

Tipo de probeta

Figura 5.46. Grafico comparacion CSP y CSP,. Figura 5.47. Gréafico comparacion NP, NP_ y NPp.

Vcorr (mm/afio)

SSP SSPL
Tipo de probeta

Figura 5.48. Grafico comparacion SSP y SSP, .

Segun los resultados, podemos afirmar que la rugosidad es un factor influyente en la corrosion,
comportandose mejor las probetas que presentan menor rugosidad.

Para saber si influye el SP tengo que comparar probetas de rugosidad similar pero con distintos
tratamientos SP:

Vceorr (mm/afio)
Vceorr (mm/afio)

NP CsSP SSP NPL
Tipo de probeta

CSPL SSPL
Tipo de probeta

Figura 5.49. Gréfico comparacion NP, CSP y SSP. Figura 5.50. Gréafico comparacion NP, CSP_y SSP,.
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Con estos resultados se puede decir que el shot peening mejora notablemente el comportamiento frente a

la corrosion. La probeta de SSP que debiera ser la que mejor comportamiento deberia de tener (menor

velocidad de corrosion) no lo es por lo comentado anteriormente.

Para saber cudl de las 2 propiedades influye mas en la corrosion (rugosidad o shot peening) comparamos

las probetas NP lijada superficialmente y la de acabado en espejo, con las probetas con SP:

0.014

0.0121

0.014

0.008

0.006 1

Vcorr (mm/afio)

0.0041

0.002

NPL NPp CSspP SSP
Tipo de probeta

Figura 5.51. Grafico comparacion NP, NPp, CSP y SSP.

En vista de estos resultados parece evidente pensar que los cambios introducidos en el material con los

tratamientos de shot peening influyen de manera mas notoria en el comportamiento a la corrosion.

La rugosidad juega ademas un papel muy determinante puesto que al disminuir la rugosidad de las

muestras tras los tratamientos de shot peening, la mejora en el comportamiento a corrosion es ain mayor.
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1. CONCLUSIONES

Tras someter el acero inoxidable biol6gico 316L a los diferentes tratamientos de Shot Peening Convencional
(CSP) y Severe Shot Peening (SSP), se estudid la influencia de dichos tratamientos y de la rugosidad
superficial en el comportamiento a la corrosién. Los tratamientos fueron caracterizados mediante medidas de
rugosidad, microdurezas, tensiones residuales y FWHM (Full Width at Half Maximun), parametro relacionado
directamente con el endurecimiento por deformacion. Ademas se realizé un estudio microestructural

mediante microscopia optica. A la vista de los resultados se pueden enumerar las siguientes conclusiones:

» Debido al basto acabado de las probetas suministradas, tras los tratamientos de CSP y SSP se aprecia

una disminucion de los pardmetros de rugosidad en funcién la cobertura.

* Tras los tratamientos de SP se aprecia un aplastamiento de la estructura del acero en las capas
superficiales, siendo el espesor de dicha capa de unos 40 micrometros en el caso de las muestras

sometidas a CSP, y algo superior en el caso de las probetas sometidas a SSP.

* Tras los tratamientos de CSP y SSP se aprecia un endurecimiento en la zona superficial de las muestras
hasta una profundidad de 300 ym. Se observa un endurecimiento en superficie mayor en las muestras

sometidas a altas energias, 450 HV, frente a los 350 HV del tratamiento convencional.

« El nivel de tensiones residuales inducidas en las probetas sometidas a tratamientos de SSP es mayor que
en las sometidas a tratamientos convencionales. Las tensiones maximas estan alrededor de los -943MPa
para coberturas de 1.500% frente a los -897 MPa del tratamiento convencional. El espesor afectado por el
campo de tensiones es mayor en las probetas sometidas a SSP (242 um frente a los 185 um conseguidos
con el CSP).

 El parametro Full Width at Half Maximun revela que el endurecimiento por deformacion inducido por los
tratamientos severos es superior en el caso de los tratamientos de SSP que el observado en los tratamientos

convencionales (en torno a 3,3°en superficie para el SSP frente a los 3,1°en la superficie para el C SP).

* Los resultados de los ensayos de resistencia a la corrosion indican que los tratamientos de shot peening
disminuyen la velocidad de corrosion en comparacion con el material sin tratamiento, aun presentando

rugosidades mayores.

» La rugosidad es otro factor influyente en la corrosion; mayores rugosidades presentan peores

comportamientos ante esta propiedad.
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