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Resumen

El propdsito fundamental de los distintos estudios que se han realizado durante este
proyecto de fin de carrera ha sido el de soldar microreactores de aceros ferriticos de
fecralloy y de ACX 845 con y sin material de aporte por Diffusion Bonding, sin la
deformacién de los canales. La seleccion de estos dos aceros para el disefio de
microreactores se debid a su bajo coste en comparacién con otras aleaciones y a su

buena resistencia a altas temperaturas.

El estudio abarca desde la puesta a punto del equipo de soldadura Microtest variando
diferentes condiciones de carga que no deformen los canales de los microreactores de
un piso, hasta soldar un prototipo de microreactor de fecralloy de tres pisos en
contracorriente. La calidad de la soldadura y la formacién de precipitados se
estudiaron con microscopia electrénica de barrido. Se analizo la difusion de elementos
hacia la zona soldada a medida que varia la carga aplicada durante la soldadura. Se
realizaron ademas ensayos de microdureza en la zona soldada y los resultados se
correlacionaron con la formacién de precipitados que fragilizan y endurecen la
aleacién. Finalmente se realizaron ensayos de disolucion de precipitados y se

determiné igualmente la microdureza final del material soldado.

Las condiciones éptimas de soldadura se seleccionaron en base a la conservacién de
las dimensiones de los canales del microreactor durante la soldadura y en la calidad de
la soldadura. En este sentido se selecciond una carga de 5 kN sin material de aporte
para soldar microreactores de ACX 845. Con esta carga no se deformaron los canales y
se observé menor formacién de precipitados de cromo, ademas se evitd la formacién
de precipitados de SiO,, favorecidos por el uso del vidrio metalico como material de
aporte en los demas casos. El tratamiento de disolucidn de precipitados por quenching
resulté efectivo en la disminucién de precipitados del acero ACX 845. Este hecho se
comprobd con el ensayo de microdureza, ya que el material sometido a quenching
disminuyd la microdureza con respecto al enfriado lentamente, lo que se traduce en

disminucion de los precipitados y aumento de la tenacidad del acero.



Para soldar los microreactores de fecralloy la disminucion de carga desde 50 kN hasta
10 kN favorecid la formacion de precipitados, puesto que su microdureza aumentd, sin
embargo los canales de los microreactores sufrieron menor deformacién. Con los
resultados de este estudio se selecciond una carga de 10 kN para soldar
microreactores de fecralloy a 950°C. Con este valor, a pesar de la formacién de
precipitados de NiAl y algunos de cromo que fragilizan la aleacién, los canales del
microreactor conservaron su forma y tamaio tras la soldadura. El estudio posterior de
disolucién de precipitados no fue tan efectivo como en el caso del ACX 845, lo que
sugiere un tratamiento posterior mds riguroso para aumentar la tenacidad de esta

aleacion.



1. Introduccion

El uso masivo y generalizado de dispositivos eléctricos y electrénicos portatiles
aumenta la necesidad de fuentes de potencia auténomas y eficientes, de hasta unos
50 W, capaces de reemplazar la tecnologia actual basada en el uso de baterias. El uso
de combustibles o productos quimicos convencionales, hidrocarburos o alcoholes por
ejemplo, es una alternativa prometedora cuando se combina con los recientes
desarrollos en intensificacion de procesos basados en la tecnologia de reactores de

microcanales!®.

Los microreactores se pueden usar ademas para el tratamiento de residuos o para la
transformacién de productos quimicos, donde los equipos a gran escala pueden no ser
factibles debido a su costo o por la necesidad de trabajar con equipos de menor
tamafio. Ademas el desarrollo de métodos de bajo coste para la produccién de
dispositivos de procesamiento quimico a pequefa escala, ofrece un potencial mayor
para la produccién en masa de tales unidades. También es necesaria una capacidad de
cambio rapida para el tratamiento de productos quimicos, ya que dependiendo del
lugar o del tiempo, el nimero de unidades puede llegar a variar. Con los
microreactores se puede modular el nimero de unidades en servicio. Gracias a esta

flexibilidad se puede lograr una elevada eficiencia energética[z].

Una de las aplicaciones mas comunes para los microreactores es su uso como
intercambiadores de calor'?. Se pueden disefar microreactores con canales en contra
corriente donde se favorece el contacto de fluidos, de manera que se hace circular por
uno de ellos una reaccion exotérmica y por el otro una reaccién endotérmica,

maximizando la transferencia de calor y minimizando la pérdida de energia en forma

)[2,3]. (2]

de calor (equilibrio termodinamico P. M. Martin y colaboradores™ lograron
desarrollar un microreactor (intercambiador) que fue utilizado para proporcionar el
calor necesario para la conversién de metano en gas de sintesis (syngas - CO + H,)

usando la energia generada de la combustién del metano.



En general los microreactores favorecen la buena transferencia de calor por su
régimen laminar, ademas con un disefio adecuado se puede lograr incorporar
facilmente catalizadores para mejorar el rendimiento'®. Su uso mejora el rendimiento
en procesos quimicos de no equilibrio (reacciones no reversibles), ademas permiten
una sintesis mads eficiente de los productos quimicos mas valiosos y también
proporcionan una mayor descomposicion de los compuestos peligrosos, ademas de
permitir un mayor control de la temperatura. Todas estas aplicaciones estan
relacionadas con el diametro estrecho de los canales de los microreactores. Es por esto
que se denominan habitualmente a los reactores de microcanales como aquellos
dispositivos para la reaccién quimica en los que los conductos tienen al menos una

dimension menor que 1 milimetro (rango submilimétrico).

Los microreactores se caracterizan por una construccion en modo “jerarquico”, es
decir, por ensamblaje de unidades compuestas a su vez en subunidades y asi
sucesivamente. La unidad basica es la microestructura, que en la mayoria de los casos
es un microcanal. Un conjunto de microestructuras forman un elemento, que al
afiadirsele lineas de conexién de fluidos y un soporte o material base forman una
unidad. Las unidades suelen agruparse en forma de pilas (apilamiento) que al
afadirseles una carcasa con sus correspondientes conexiones forman un dispositivo
(Figura 1)[1]. La interconexién de varios dispositivos, sea en paralelo, en serie o en
cualquier combinacion de ellas, junto con otros elementos o equipos, forman una

planta o instalacidn.

Figura 1. Imagenes de microreactores



En general debido a la reduccién de su tamafio los reactores de microcanales dan lugar
a una serie de ventajas importantes entre las que destacan: i) disminucién de las
dimensiones lineales; ii) aumento de la relacion superficie/volumen para satisfacer una
transferencia de masa y calor eficientes; iii) reduccién de volumen; iv) ensayos rapidos
y baratos de materiales y procesos; v) flexibilidad de produccién. Como resultado se
obtienen los siguientes beneficios: a) transferencia mds rapida de los resultados de la
investigacion a la produccién; b) arranque mas rdpido de la produccién a menores
costos; c) escalado de la produccién mas facil; d) tamafio de planta mas pequefio;
e) menores costos de materiales, transporte y energia; f) mayor flexibilidad para las

demandas del mercado; g) operacidn intrinsecamente segura[3].

Sin embargo, se debe reconocer que si los costos de produccion estan relacionados
con la economia de escala, el uso de reactores de microcanales conlleva costes
adicionales a los de los procesos clasicos, ya que deben sumarse también los mayores
costos debidos a los procesos de microfabricacién, que son superiores a los de los
equipos clasicos. Por tanto, el uso de los reactores de microcanales estara sdlo
justificado en aquellos casos en los que su uso produzca sensibles mejoras que
compensen los inevitables aumentos de costo de fabricacion o funcionamiento.
Algunos de estos casos estan relacionados con campos como: a) sustitucion de
procesos por lotes de procesos continuos; b) intensificacion de procesos; c) seguridad
laboral; d) cambios en las propiedades del producto; e) deslocalizacion de la
produccién. Los avances en el desarrollo de reactores cada vez mas pequenos se han
producido conjuntamente con: (i) desarrollos de tecnologias capaces de fabricar
componentes de mayor calidad y menor tamafio; (ii) avances en las técnicas
relacionadas con la funcionalizacién de la superficie para mejorar alguna propiedad o
favorecer el depdsito de materiales que mejoren determinadas propiedades del
sistema; (iii) técnicas capaces de ensamblar e interconectar dichos componentes[3].
Todo ello de la mano de una buena seleccién del material para la fabricacién del

microreactor.

Entre los diferentes materiales metalicos que se pueden usar para el disefio de

microreactores se destacan los aceros inoxidables. Estos son materiales resistentes a la



corrosion, presentan un excelente factor de higiene-limpieza y soldabilidad, son faciles
de transformar y no se endurecen por aplicacién de temperatura, ademads resisten a la
mayoria de acidos oxidantes. En estos materiales los métodos térmicos brindan la

(451 |as cuales retienen mas liquido y

posibilidad de obtener superficies rugosas
favorecen la adherencia de materiales que se quieran depositar en los canales del
microreactor. Los aceros inoxidables, por definicién, contienen un minimo de 10,5% de
Cr. El Cr conduce a la formacién de una capa de Cr,05; en presencia de oxigeno que
pasiva la superficie del metal, evitando el progreso de los procesos de oxidacion'®. A
temperaturas elevadas, c.a.10000C, se favorece termodinamicamente la formacion de
Cr(V1) por oxidacién de la capa protectora de Cr,0s. Este compuesto al ser volatil a
altas temperaturas, deja la superficie de la aleacion desprotegida, dando paso a la
oxidacion. Para evitar este fendmeno se han disefado las aleaciones formadoras de

1), La resistencia a la oxidacién de

Al,O3, aleadas con contenidos significativos de A
estas aleaciones se ve afecta ademads, por la existencia de otros elementos aleantes
como el Ni, el Mo, el Si, etc. El aumento en el contenido de silicio favorece la
resistencia a la oxidacién, quizas debido a un efecto sinérgico con otros elementos de

(8,9]

la aleacion al formar una interfase de SiO; en la intercara metal-6xido*™™, la cual se

forma muy lentamente debido al gradiente potencial del oxigeno en la interfase!™®. El
carbono, por lo general, se mantiene en un nivel maximo de 0.08%, el cual es
satisfactorio para la mayoria de las aplicaciones en servicio. El aumento en el
contenido de Ni mejora considerablemente la resistencia a la oxidacién a elevadas
temperaturas y favorece las propiedades mecanicas, ya que retarda la formacién de

fases fragilizantes (intermetdlicos Fe-Cr), aunque incide de forma extremadamente

negativa en el precio final de la aleacién.

Debido al aumento del precio de las materias primas, que incrementa
proporcionalmente el precio de los aceros inoxidables mas aleados como los
austeniticos, y la competencia de paises emergentes como China e India, se ha
motivado la busqueda de aleaciones alternativas mds estables y econdmicas. Los
aceros inoxidables ferriticos se presentan como una buena opcién debido a su menor
contenido en elementos de aleacidn, lo cual hace que los precios no sean tan elevados.

La cantidad de niquel utilizado en los aceros austeniticos esta sujeto a la fluctuacién en


http://es.wikipedia.org/wiki/Cromo
http://es.wikipedia.org/wiki/N%C3%ADquel
http://es.wikipedia.org/wiki/Molibdeno

su precio (Figura 2)[11]. En los ultimos anos el niquel ha alcanzado niveles sin

(13 | os aceros ferriticos son

precedentes. Su precio actual se encuentra 15.539S/ton
mas econdmicos ya que son esencialmente aleaciones con cromo. Algunos aceros
ferriticos pueden contener molibdeno, silicio, aluminio, titanio y niobio que

promueven diferentes caracteristicas especificas en ellos.
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Figura 2. Precio del Niquel desde noviembre 2013 hasta octubre 2014

En general se considera a las aleaciones ferriticas los materiales mds adecuados para la
construccion de microreactores. Los fendmenos de corrosién en atmédsferas con
actividad de carbono alta (superior a la unidad), “metal dusting (MD)”, son frecuentes
en la industria quimica, particularmente en plantas de reformado y produccion de gas
de sintesis™> 3!, Es por esto que seleccionar una aleacidn ferritica es fundamental en el
momento de disefiar un microreactor para estas aplicaciones, ya que son resistentes a
este tipo de fendmenos de corrosién. Ademdas de esto, los aceros ferriticos se

. 14
caracterizan por™**:

- Presentar una dilatacion térmica baja, menor que los austeniticos.

- Ofrecer una excelente resistencia a la oxidacién a altas temperaturas
(son menos propensos a la formacién de cascarilla).

- Ofrecer una elevada conductividad térmica (transmiten el calor de

manera mas uniforme que los austeniticos).
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- Ofrecer un mayor limite elastico (similar al de los aceros al carbono
habituales) que los austeniticos del tipo 304.

- No fisuracién por corrosidon bajo tension.

- Los estabilizados con niobio ofrecen una excelente resistencia a la
fluencia (menor deformacién frente a tensiones de larga duracion)

- Son mas faciles de cortar y trabajar que los austeniticos (que requieren
herramientas especiales y maquinas mas potentes, generando un mayor desgaste de
las herramientas).

- En el conformado en frio son menos propensos a la recuperacion

eldstica que los austeniticos.

Con un tratamiento térmico adecuado, los aceros inoxidables ferriticos con un
porcentaje en aluminio entre un 3y un 6%, pueden generar largas agujas de alimina
muy adherentes (Figura 3) que ademas de proteger a la aleacién, pueden facilitar el
anclaje de materiales cataliticos diversos, ampliando el campo de aplicaciéon de los

microreactores disefiados con estos materiales!*>%”!

. La formacién de esta capa de
alumina depende de la composicidn de la aleacidn y del tratamiento térmico utilizado.
Ademas del buen crecimiento de la capa de alimina con un tratamiento térmico
adecuado se debe evitar la formaciéon de la fase Sigma (FeCr)[ls'lgl, ya que es un
compuesto intermetalico de hierro y cromo que tiende a crearse entre 600 y 900°C y
gue puede reducir la ductilidad y la resistencia a la corrosion de estos aceros,
provocando con ello el fallo del material. En la Tabla 1 se muestran algunas aleaciones

ferriticas comerciales que contienen entre un 5 y un 6% de A0,

Figura 3. Micrografia SEM de una aleacidn ferritica (fecralloy) con agujas de alimina crecidas
por tratamiento térmico

11



Tabla 1. Composicion nominal (% en peso) de aceros ferriticos comerciales con Al.

Aleacién Fe Cr Al Ti La Zr Y Ce Hf
Aluchrom Bal. 20.6 5.4 0.010 - 0.170 0.006 - -
AluchromYHf Bal. 20.3 5.6 0.010 - 0.054 0.046 - 0.31
Fecralloy Bal. 22.3 54 0.084 - 0.080 0.045 - -
Fecralloy JA13 Bal. 16.3 5.0 0.010 - 0.050 0.320 - -
Khantal AF Bal. 21.1 5.2 0.094 - 0.058 0.034 - -
Khantal APM Bal. 21.1 5.9 0.026 - 0.110 - - -
Nisshinsteel Bal. 19.9 5.0 - 0.120 - - - -
Ugine Savoie 12178 Bal. 19.9 5.0 - 0.009 - - 0.019 -
Ugine Savoie 12179 Bal. 20.0 5.0 - 0.014 - - 0.030 -

En los aceros inoxidables ferriticos con bajo porcentaje en carbono no se espera la
presencia de carburos de cromo™Y, los cuales ocasionarian corrosién intergranular y
por lo tanto disminucién de la calidad de la soldadura y de la resistencia a la
corrosion™*14!. Otros elementos de la aleacion pueden generar carburos. Los aceros
ferriticos estabilizados que contienen Ti o Nb pueden formar carburos de Ti o de Nb,
gue en un momento dado, pueden inhibir la formacién de carburos de cromo, ya que
no quedaria carbono en solucién sélida para reaccionar con el cromo. Los aceros no
estabilizados son mas propensos a la formacién de carburos de cromo. Por lo tanto la
formacién de precipitados depende en gran medida del porcentaje en carbono y de la
clase de elementos que conforman la aleacion. Una solucidon para aumentar la vida en
servicio de un microreactor en el que se haya detectado previamente la presencia de
precipitados de carburo, es la disolucion de estos con tratamientos térmicos. Los
tratamientos térmicos por lo general suelen comprender calentamientos a velocidad
controlada hasta la temperatura de disolucidon de los precipitados por encima de
900°C! 21, para luego y desde esa temperatura, bien realizar un quenching o
enfriamiento rapido, evitando que precipiten los carburos de cromo, o realizar un
enfriamiento lento para favorecer otras transformaciones de fase 221 La seleccién de
un tratamiento térmico u otro depende del tipo de acero soldado y la clase de
precipitado formado. Por ejemplo los aceros estabilizados con niobio o titanio, si se

enfrian lentamente, se favorece la formacion de carburos de Ti o de Nb, de esta forma

12



cuando se llegue al rango de precipitacion del carburo de Cr (800°C) ya no quedard
carbono libre y no se formarian carburos de cromo. Con el quenching no da tiempo a la

precipitacion de carburos de cromo.

Para la fabricacion de los microcanales (entre 10 y 1000 um) el mecanizado de los
canales con sierra no es recomendable, porque es dificil controlar el tamafio del canal
y pueden quedar superficies irregulares que podrian alterar las caracteristicas de los
flujos que circulan por los canales. Actualmente uno de los métodos que mds se usa
para el micromecanizado de los canales es el grabado quimico. Con este método, una
solucién quimica (reactivo de ataque) elimina el material o molde con forma de los
canales de la pieza por disolucidn controladal1l. Este método tiene bajo coste, ademads
de ser rapido, con ausencia de rebabas en los bordes de las paredes; y permite el
procesamiento de materiales muy finos y un control preciso de las dimensiones del
canal. Sin embargo, este método tiene la desventaja de que el grabado es isotrdpico,
de manera que la profundidad del canal es siempre menor que su altura. Por otra
parte, la eliminaciéon del molde o resina puede ocurrir durante el proceso con el

reactivo de ataque concentrado o también a alta temperatura[23].

En general las técnicas para el micromecanizado de los canales se pueden agrupar en:

A) Micromecanizado por procesos de ultra precision

e Procesos de corte de viruta: torneado con herramientas de diamante

[24,25]) ,;[26,27])

(“Diamond Turning” microfresado (“Micromilling micro-

taladrado(“Microdrilling”) o aserrado (“Dicing”?®).

e Mecanizado por micro-Electroerosion (“Micro Electro Dicharge Machining: p-
EDM”1?% 30]): bien por penetracién, bien por hilos finos (hasta didmetro de 20
pum).

e Micromecanizado laser o Procesos de conformado: micropunzonado (“Micro-

Punching"m]), microconformado (“Micro-Embossing”).

13



B) Micromecanizado por deposicion/eliminacién selectiva de capas a partir de

técnicas litograficas

e Ataque quimico humedo isétropo o anisétropo de vidrios (“Wet Chemical

32]) [33]

Etching of Glass”??), silicio (“Isotropic Wet Chemical Etching””, Anisotropic
Wet Chemical Etching”%) o metales.

e Ataque seco de silicio/metales (“Dry Etching of Silicon”): capaz de mayores
relaciones de aspecto (50-150) y paredes verticales, siendo especialmente
destacable la tecnologia DRIE (“Deep Reactive lon Etching")**.

e LGA (“Lithographie, Galvanoformung, Abformung”®®): técnica basada en una
secuencia de procesos que combinan litografia profunda de alta precision
mediante rayos X con la necesidad de madascaras especiales para la
electrodeposicidon de un metal que actuard como molde, por lo que supone un

elevado coste.

Una vez micromecanizadas las ldminas o unidades, la siguiente etapa es el ensamblaje
e interconexiéon del dispositivo. Las técnicas para realizar dicha conexién, siempre

asegurando la estanqueidad en los canales, se pueden agrupar en:

A) Métodos reversibles

Se basan en la fijacién de las laminas por simple presién o afiadiendo juntas tédricas,

ldminas poliméricas (p.e. poliamidas®”) o laminas de grafito*®.

B) Uniones permanentes

Mediante pegado o soldadura (“Bonding”). En este caso la técnica a aplicar depende
de los materiales entre los que se realice la unién. En el caso de uniones entre

silicio/cristal y algunos polimeros es posible aplicar los procesos denominados

” [39] 7 [40]

“Diffussion Bonding o “Anodic Bonding”""". Para metales se puede realizar la

soldadura con o sin aporte de material por laser, bombardeo de electrones o induccion

(“Electron Beam/Laser Welding, Soldering o Brazing*'”).

La fabricacion de microreactores con formas complejas que, ademas, deben trabajar

en condiciones de elevadas presiones y temperaturas requiere el uso de técnicas de
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union no convencionales. La unién mediante laminas finas formadas por multicapas
reactivas (“Reactive Multilayer Foil Bonding” (RMFB)) o las técnicas de difusidon

42]”) son las mas atractivas para la fabricacién de dispositivos

(“Diffusion Bonding!
miniaturizados. El proceso de unién por RMFB consiste en una especie de sintesis por
reacciones autopropagadas (SHS) en la que se han usado multicapas M/Si, M/Al ,M/B e

incluso 6xidos que facilitan la unién de los componentes del microreactor.

La soldadura por difusion o "Diffusion Bonding" es un proceso de unién en estado
sélido, en el que la unién de materiales puestos en contacto intimo se consigue al
someter a ambos a una presion moderada y a una temperatura elevada'®!. La
temperatura de soldeo es inferior a la temperatura de fusidn de los materiales a
soldar, y la presién lo suficientemente baja para que no se produzca una deformacién
macroscopica elevada de la pieza. Dependiendo de si se utiliza material de aporte o no,

los procesos de soldadura por Diffusion Bonding se dividen en:

A) Soldeo por difusién directa

Es un proceso de estado sdlido en el que se produce la unién entre dos superficies lisas
y limpias, que se presionan juntas a elevada temperatura, sin utilizar ningiin material
intermedio que facilite la formacion de la unién, dandole el tiempo necesario para que
los atomos de cada superficie se difundan a través de la formacidon de un enlace de la

interfaz*®.

La aplicacion de presion mecdnica uniaxial o isostatica deforma
plasticamente asperezas superficiales que conducen a un contacto intimo entre las
superficies, que requiere acabados superficiales muy buenos. Asimismo, este proceso
puede venir acompafiado de la adicién de pulsos eléctricos que calientan el material
por efecto Joule. En este proceso se puede favorecer una menor temperatura de unién
introduciendo entre las superficies a unir laminas reactivas de bajo punto de fusién. En
el caso de las aleaciones de aluminio donde la capa de éxido superficial hace muy
dificil la soldadura, la introduccién de ldminas que disuelven la capa de 6xido,
fundamentalmente a base de boro, permiten procesos de soldadura a bajas

temperaturas™*.
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B) Soldeo por difusién con aporte de material (TLP (Transfer Liquid Phase))

En este caso se utilizan otros materiales metalicos para favorecer un contacto mas
intimo entre las piezas a unir, sin superar nunca el punto de fusion de dicho material.
Cuando se alcanza una temperatura por encima de la de fusidn del vidrio metalico y se
mantiene constante durante un cierto tiempo, se produce la difusion del vidrio
metalico a través de las |laminas, y se logra la solidificacidn isotérmica debido a un
cambio en su composicion en la que su temperatura de fusién se hace superior a la

que inicialmente tenial1l.

Tanto el tiempo como la temperatura y la presién afectan a la microestructura del
material soldado y por tanto también a las propiedades finales quimicas y mecdnicas

del dispositivo final.

En la presente memoria de trabajo de fin de carrera de ingenieria industrial se
muestran los resultados mds relevantes del estudio de soldadura por difusion de
microreactores de aceros inoxidables ferriticos. Se seleccionaron dos materiales para
el diseno de microreactores: (i) un acero inoxidable ferritico EN-1.4509 (ACX 845 -
Acerinox) de ultima generacion con elevados contenidos en elementos estabilizadores
como Al, Nb y Ti, como una opcidn técnica y econdmica que, por otra parte, ha sido
poco explorada desde el punto de vista cientifico-tecnolégico para el disefio de
microreactores. (ii) Un acero inoxidable ferritico 22Cr-5Al (FeCrAlloy-Goodfellow),
cuyos principales elementos aleantes son Cr y Al que aumentan la resistencia a la

corrosion a alta temperatura por la formacién de Al,Os.

Se puso a punto un equipo de soldadura por Diffusion Bonding, para ello se
determinaron las condiciones dptimas de soldadura por difusién en ambas clases de
aceros inoxidables ferriticos usando un equipo de soldadura (Microtest). Se estudiaron
diferentes condiciones de fuerza, en términos de carga aplicada a las placas del
microreactor y se realizaron ensayos de soldadura de las placas con y sin material de
aporte (TLP (Transfer Liquid Phase)), para evaluar su influencia en la unién de las
placas. La temperatura de trabajo se fijo en 950°C. A esta temperatura el crecimiento
de grano es estable evitdndose su crecimiento excesivo y el reblandecimiento del

material, ya que a mayor temperatura se aumenta la velocidad de difusién no lineal de
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las especies, llevando consigo una mala unién, alabeos o deformacién de los canales, y
a menor temperatura se puede favorecer la formacion de la fase Sigma (FeCr) &

provocando con ello el fallo del material.

Una vez soldadas las piezas del microreactor, se realizd un tratamiento térmico
posterior para eliminar los posibles precipitados que quedasen en la pieza, y
finalmente se realizd un ensayo de microdureza para determinar la resistencia

mecanica de los microreactores.

Los logros principales de este trabajo fueron: (i) la soldadura por difusién de un
microreactor de fecralloy de 3 pisos en contracorriente, soldadura por difusién de
microreactores de ACX 845 y de fecralloy de un piso sin deformacion de los canales;
(ii) los resultados de microdureza que permitieron correlacionar la formacién de
precipitados con el aumento de la fragilidad de las aleaciones al variar la carga aplicada

durante la soldadura.
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2. Objetivos

Se fij6 como objetivo general del presente proyecto de fin de carrera, la puesta a
punto de un equipo de “Diffusion Bonding” para soldar microreactores de aceros
inoxidables ferriticos de fecralloy y de EN1.4509 (ACX 845) sin deformacion de los

canales.

Este objetivo general se dividid en los siguientes objetivos especificos:

- Desarrollar y optimizar un método de soldadura por difusién, con y sin aporte de

material, para unir piezas de microreactores de aceros inoxidables ferriticos.

- Evaluar la influencia de la presién mecdnica en la deformacién plastica que puede

sufrir el material durante la soldadura.

- Estudiar la formacién de precipitados con el cambio de presidn mecdnica aplicada a

las piezas del microreactor durante el proceso de soldadura.

- Estudiar la disolucién de precipitados formados durante el proceso de soldadura

para aumentar la resistencia mecdanica del microreactor.

- Evaluar la microdureza del microreactor antes y después de la disoluciéon de

precipitados.

- Soldar por "Diffusion Bonding" un microreactor de fecralloy de varios pisos en flujo

en contracorriente.
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3. Experimental

3.1 Aceros inoxidables ferriticos usados

Para formar los microreactores se utilizaron placas lisas y micromecanizadas con
canales longitudinales micromecanizados por Anisotropic Wet Chemical Etching de
aceros inoxidables comerciales EN-14509 (ACX 845 de Acerinox estabilizados con Nb y
Ti) 35x100x1,3 mm?, y de fecralloy (Goodfellow) 70x70x1 mm?> (Figura 4). Las

composiciones de las aleaciones se muestran en las Tablas 2 y 3.

7canales 40 canales

3sm™  Somm 70 mm

Figura 4. Placas lisas y micromecanizadas de ACX 845 y Fecralloy

Tabla 2. Composicion del acero EN-14509 (ACX 845)

Tabla 3. Composicion (% en peso) del acero FeCrAlloy




3.2 Preparacion superficial de las muestras antes de la soldadura

3.2.1 Decapado v pasivado

Antes de someter las placas planas y mecanizadas a los ensayos de soldadura, se
limpiaron con agua, jabdon y etanol para que las superficies estén libres de

contaminantes, y asi aumentar el drea de contacto entre ellas.

La exposicidn al aire de las piezas genera una cascarilla de éxido en la superficie, por lo
tanto se debe eliminar para que las superficies estén libres de contaminantes, para ello
se realiza un decapado con acidos y un posterior pasivado para que estos reaccionen

con los éxidos y los eliminen.

Para el decapado se sumergié la probeta completamente en una solucién de HNO;
15% y HF 2% (p/p) a 60° C durante 2 minutos, realizando una pequefia agitacion
manual para favorecer el decapado. A continuacion se lavd con agua y jabdn y se secd
con papel de celulosa sin frotar, posteriormente se pasivd sumergiendo la pieza
decapada en una soluciéon de HNO365% (p/p) previamente calentada a 60°C durante 1
minuto. Finalmente se lavé la pieza decapada y pasivada con agua destilada, jabdén y
etanol para eliminar cualquier resto de acido, y se secé en un horno a 120°C durante

30 minutos.

Después de realizar el decapado y pasivado la pieza debe cambiar el tono de color

como se muestra en la Figura 5.

Figura 5. Aspecto de una pieza de fecralloy durante el decapado
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En la Figura 6 se muestran dos placas del microreactor antes y después de realizar el

decapado y pasivado.

ﬂ il

Figura 6. LAminas lavadas con agua y jabdn antes y después del decapado y pasivado

3.3 Material de aporte para soldar por TLP (Transfer Liquid Phase)

Se utilizd un vidrio metalico (Goodfellow) como material de aporte para favorecer la
soldadura, de composicion 8% (p/p) de silicio, 14% (p/p) boro y 78% (p/p) niquel y de
espesor 0,025 mm. El vidrio metalico se limpié previamente con acetona y se colocd
solo sobre las zonas que se quieren soldar, evitando colocarlo sobre los canales, como

se muestra en la Figura 7.

Figura 7. Disposicion del vidrio metalico

3.4 Soldadura por punto

Para mantener la posiciéon correcta de unién con la segunda placa, se fijo el vidrio

metalico a la placa mecanizada usando un soldador por puntos como se muestra en la

21



Figura 8. En este caso la soldadura en cuatro puntos fue suficiente para evitar el

desplazamiento del vidrio tras aplicar presidon durante el proceso de soldadura por

difusion.

Figura 8. Soldando por puntos el vidrio metalico a la lamina mecanizada

Luego se soldd por puntos la placa lisa a la mecanizada como se muestra en la Figura 9,
para evitar el desplazamiento de las placas durante el proceso de soldadura.
Igualmente, para los ensayos sin material de aporte se realizd previamente la

soldadura por puntos de la placa lisa y mecanizada.

Figura 9. Soldando ambas placas
Los microreactores iniciales se formaron con dos placas, una lisa y otra con canales

mecanizados, dispuestas una encima de la otra, con o sin vidrio metdlico en medio,

como se muestra en la Figura 10.
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Figura 10. Acoplamiento de dos placas de Fecralloy

3.5 Acoplamiento de mas de dos placas, microreactor de 3 pisos

En la Figura 11 se muestran las laminas utilizadas para formar el microreactor de
fecralloy de 3 pisos. Se utilizaron 5 placas micromecanizadas y una lisa, colocdndose
formando 90° entre si, para lograr el sentido en contracorriente, como se muestra en

la Figura 12.

Figura 11. LAminas del microreactor de 3 pisos en contracorriente

Figura 12. Acoplamiento de las [dminas para microreactor de fecralloy de 3 pisos
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3.6 Proceso de soldadura por difusion con y sin material de aporte

Los tratamientos de soldadura por difusion se realizaron en una maquina
electromecanica (Microtest) (Figura 13) que consta de un sistema de aplicacion de
presion, un sistema de proteccion contra la oxidacién (camara de proteccién-horno) y
un sistema de aplicaciéon de calor que utiliza dos termopares, uno practicamente en
contacto con la pieza a soldar y otro que controla la temperatura del horno. Se
utilizaron dos juntas de bidén que permitieron un éptimo contacto entre el horno y la
parte inferior del equipo. Las variables que se controlaron durante el proceso fueron:
la temperatura, el tiempo y la carga. Antes de cada ensayo se realizaron purgas con
argon y vacio, para eliminar posibles impurezas que se encuentren dentro del horno y
garantizar la estanqueneidad en el interior del mismo, a partir de los cuales se trabajo
en flujo de argdn (20 ml/min). Para la soldadura el calentamiento se realizé a 10°C/min
hasta 950°C, con un tiempo de estabilizacién de 8 h. Una vez finalizado el tiempo del

proceso, se llevod a cabo el enfriamiento controlado hasta temperatura ambiente.

La adquisicion de datos se registrd durante todo el proceso de soldadura con el
software SCM 30095.12.4, el cual almacena la temperatura, el tiempo, la fuerza y la
posicién (o deformacién de la pieza), e indica los pasos a seguir durante el proceso de
soldadura. Se comienza a almacenar informacién desde que la célula de carga contacta
con la pieza, hasta que el sistema alcanza 202°C durante el enfriamiento. La fuerza
aumenta a una velocidad constante de 200 N/s hasta el valor de la carga del ensayo
deseado. Una vez finaliza la adquisicion de datos, la célula se descarga para recuperar

la muestra soldada.

Antes de comenzar el ensayo se configuraron las condiciones del mismo, las cuales se

detallan a continuacién:
- Alarma de fuerza maxima: 10kN por encima de la de trabajo.
- Alarma de fuerza minima: -0,3kN.
- Carga de fluencia: Carga de trabajo experimental.

- Velocidad del ensayo: 200 N/s.
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- Temperatura de control del ensayo: 2°C menor que la de trabajo,

948°C.
- Tiempo de estabilizacion de la carga: 8h.

- Velocidad de calentamiento de 10°C/min hasta alcanzar la temperatura

deseada.

- Velocidad de bajada de 100°C/min hasta 200°C. A partir de este valor el

software no controla el descenso de temperatura.

Regulador de
temperatura

Termppar 2

Figura 13. Equipo de soldadura por difusion empleado

Tras configurar las caracteristicas del ensayo se dispusieron las placas del microreactor
dentro del horno de soldadura. En la Figura 14 se muestra la disposicidn de las piezas
dentro del horno de soldadura. Se utilizaron dos utiles de acero para asegurar la altura
adecuada y de esta forma garantizar el contacto entre la célula de carga y las piezas a
soldar, ademas se colocaron cuatro aislantes ceramicos dispuestos entre cada parte

metalica para evitar la soldadura entre los Utiles.
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Figura 14. Disposicion de las piezas del microreactor dentro del horno de soldadura

3.7 Ensayos realizados

3.7.1 Ensayos de soldadura por difusion de ACX845

Tabla 4. Condiciones de los ensayos con placas de ACX845 35x100x1,3 mm’®

3.7.2 Ensavyos de soldadura por difusion de fecralloy

Tabla 5. Condiciones de los ensayos con placas de Fecralloy 70x70x1 mm?®




3.7.3 Soldadura de microreactor de fecralloy con placas de 70x70x1 mm?>

Microreactor de 3 pisos a 10 kN con un espesor final de 6,1 mm con las condiciones

mostradas en la Tabla 6.

Tabla 6. Condiciones para la fabricacion del microreactor de fecralloy de 3 pisos

Material | Fuerza | Temperatura Tiempo de Presion N2 de placas - N2 Material de
maxima estabilizacion microreactores aporte
Fecralloy | 10 kN 950°C 8h 2 MPa 6-1 Si

3.8 Caracterizacion de la zona soldada

3.8.1 Preparacion de las muestras para su observacidon en el microscopio SEM

Tras realizar la soldadura de las piezas del microreactor se cortaron para observar su
seccion transversal. Las piezas cortadas se embebieron en resina, luego se realizaron
lijados con papeles abrasivos de SiC de granos progresivamente decrecientes (240, 400
y 600), refrigerados con agua. Después de cada paso se limpid la probeta con agua
para eliminar los granos abrasivos y restos del material remanentes sobre la superficie.
A continuacidn, se pulieron con pafios de tejido similar al terciopelo, sobre los que se

afiadio pasta de diamante de 20, 8 y 2 um de tamaiio de grano.

Finalmente se lavd exhaustivamente con jabdén, agua y etanol la pieza, para su

posterior caracterizacion mediante Microscopia Electrénica de barrido (SEM).

3.8.2 Microscopia electronica de barrido (SEM) y microandlisis de energia

dispersiva de rayos X(EDX)

La microscopia electrénica de barrido (SEM, Scanning Electron Microscopy) agrupa un
conjunto de técnicas que permiten la caracterizacién morfoldgica, estructural y de
composicion de superficies sélidas mediante imagenes con diferente grados de
resolucién. Se basa en el principio de la microscopia éptica en la que se sustituye el haz
de luz por un haz de electrones, con esto se consigue una resolucion muy superior a la

de cualquier instrumento dptico. Su funcionamiento consiste en hacer incidir un
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barrido de haz de electrones sobre la muestra. La muestra (salvo que sea conductora)
estd generalmente recubierta por una capa fina de oro o carbdn, lo que le otorga
propiedades conductoras. Al alcanzar el haz la superficie de la muestra se generan las
siguientes particulas: (i) electrones retrodispersados: extraidos de la muestra por el
haz de electrones incidente ofreciendo informacion sobre la morfologia superficial de
la muestra; (ii) electrones secundarios: son reflejados elasticamente por los 4&tomos de
la muestra y dan informacion sobre la distribucion de elementos quimicos en la misma;
(iii) fotones con energias en el rango de los rayos X: esta radiacién se produce por el
retorno a su estado de equilibrio de atomos previamente excitados por un haz de
electrones muy energético; (iv) fotones con energias en el rango visible del espectro:
esto permite el analisis de la composicién local e identificacion de estructuras. El
microscopio se encuentra internamente equipado con detectores que recogen la

energia de los electrones y la transforman en imagenes [45.48]

Para el estudio por SEM/EDX de la microestructura y el microanalisis de la zona
soldada se utilizd un microscopio Hitachi S4800. En las condiciones generales, se
trabajé con detectores de electrones secundarios, se empled un voltaje de 20 keV, y
aumentos de 1000X y 2000X. Previo al analisis por SEM, las muestras se metalizaron
con oro en un metalizador TELSTAR EMITECH K-550, con control automatico del
tiempo e intensidad de emisidén. Los metalizados se realizaron durante 4 é 6 min con

intensidades entre 25 y 30 mA.

3.8.3 Ensayos de disolucion de precipitados

Para realizar la disolucion de precipitados se seleccionaron las situaciones de carga
mas Optimas para soldar ambos aceros, donde los canales del microreactor no
sufrieron deformacidon aparente. Los ensayos realizados se muestran en las Tabla6y 7;
en todos los casos se usd una velocidad de calentamiento de 10°C/min hasta 1050°C,
tras lo cual (i) se realizé un quenching hasta temperatura ambiente o (ii) se disminuyd

lentamente la temperatura con una velocidad de enfriamiento de 5°C/min.
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Tabla 7. Ensayos de disolucién de precipitados en ACX845

Tabla 8. Ensayos de disolucion de precipitados en fecralloy

3.8.4 Ensayos de microdureza

Para conocer la dureza de cada una de las muestras soldadas se realizd6 un ensayo de
microdureza Vickers en un equipo Zwick 3212. El microindentador aplica 1 kg de carga
sobre la muestra. Primero se genera una huella sobre la pieza, para después medirla 'y
determinar la dureza. Se tomaron tres medidas diferentes de microdureza en cada una
de las piezas, tomando una media entre las tres como la medida de la microdureza

final.
En general el ensayo de dureza HV (Vickers) se caracteriza por:

- Ser un ensayo de microdureza por la magnitud de la carga y el tamafo

del indentador.

- Medir la resistencia de un material a la deformacidn plastica localizada

(significado relativo, no absoluto).

- La profundidad o tamaifo de la huella resultante se relaciona con un

numero de dureza.

- Cuanto mas blando es un material, mayor y mds profunda es la huella y

menor es el nimero de dureza.
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- Penetrador: diamante tallado en forma de piramide cuadrangular con

136° entre caras.

- El valor de la dureza es funcion de la diagonal de la huella, es decir, que

es funcion del area de la piramide.

- La medida de microdureza depende del valor de fuerza F en kgf (1-120)
kg, de la media aritmética "d" entre las diagonales (d1 y d2 en mm) y del tiempo de

analisis (10-15 s) (Figura 15).

dl d2

Figura 15. Huella y parametros del indentador para medidas de microdureza tipo Vickers.

Las ventajas del ensayo de dureza Vickers son: (i) aporta resultados universales, (ii) el
valor es independiente de la carga, (iii) con Unico penetrador se mide una amplia gama
de materiales, (iv) posibilidad de medir piezas delgadas, (v) se puede medir dureza

superficial.

En la Figura 16 se muestra una de las huellas dejadas por el indentador para medir la
microdureza del fecralloy soldado a 10 kN tras realizar el tratamiento térmico de

guenching para la disolucién de precipitados.
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50.0um

Figura 16. Micrografia SEM de la huella dejada por indentador.

Las precauciones que deben tomarse antes del ensayo son: (i) la superficie debe estar
lisa y perpendicular al eje de aplicaciéon de la carga, (ii) superficie pulida y libre de

oxidos, grasa y carburos.
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4. Resultadosy discusion

4.1 Soldadura por difusion de microreactores de ACX 845

4.1.1 Soldadura a 50 kN (14 MPa), 950°C, 8h con vidrio metdlico

La Figura 17 muestra la curva del tratamiento de soldadura con el tiempo, la
temperatura (en azul), la posicion-deformaciéon (en rojo) y la fuerza (en verde)
obtenido para este ensayo. Con el gréfico de la temperatura se observa si el
calentamiento y enfriamiento han sido los deseados, con el de la carga se controla que
la carga haya sido realmente la seleccionada y con el de la posiciéon se observa si la
pieza se ha contraido o fluido durante el ensayo de soldadura. Con 50 kN a medida que
se aumenta la temperatura la pieza se comprime. A 950°C la gréfica de la posicion con
respecto al tiempo no se mantiene estable, la no linealidad de esta gréafica con la
aplicacion de la carga cuando la temperatura y la carga alcanzan los valores deseados,
sugiere la deformacién de la pieza y por lo tanto la de los canales del microreactor (ver
la zona marcada en la Figura 17), los cuales efectivamente estaban embebidos en la
[dmina lisa y deformados. Durante el enfriamiento la pieza se dilata significativamente.
A partir de esta figura se concluye que la carga de 50 kN es elevada y deforma los

canales del microreactor.
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Figura 17. Curvas del tratamiento de soldadura del microreactor de ACX 845 a 50 kN, 950°C,

8h
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La Figura 18 muestra la micrografia SEM de la zona soldada de ACX 845, 50 kN y la
Figura 19 el analisis "mapping" por elementos, para determinar cudles elementos han
difundido mejor y cudles han formado precipitados. Se sigue el mapping del Al, Cr, Fe,
Nb, Ni, O, Si y Ti. La zona soldada se observa aproximadamente en la mitad de la
imagen (Figura 18). Se observan zonas mas oscuras, alargadas longitudinalmente en
ambos extremos de la zona soldada, al igual que otras zonas menos oscuras dispuestas
transversalmente en forma de agujas. El Al, Cr, Fe, Nb y Ti estdn presentes en la
aleacion y difunden hacia la zona soldada. EI Si y Ni se encuentran presentes
mayoritariamente en el vidrio metdlico y difunden hacia ambas placas. Si la difusién de

todos estos elementos es alta, la calidad de la soldadura serda mejor.

Zona soldada

MAG: 1000 x

Figura 18. Micrografia SEM de la soldadura del microreactor de ACX 845 a 50 kN

En la Figura 19 se observan las zonas mas oscuras de la Figura 18, que corresponden a
SiO, y las zonas menos oscuras a precipitados de Cr. Estos precipitados, pueden en
cierta medida obstaculizar y actuar como barrera para la difusién del niquel hacia la
zona soldada, e incluso del hierro y del cromo, empobreciendo la soldadura. Se
observan también algunos precipitados de aluminio, simultdneamente con
precipitados de titanio y de niobio. Estos precipitados pueden ser carburos de titanioy
carburos de niobio puesto que ambos elementos tienen gran afinidad con el Carbono.
Si se forman mas carburos de Ti o Nb se puede inhibir la formacién de carburos de

cromo y con ello, se lograria, dejar al cromo en solucién!?**221!,
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Figura 19. Mapping por elementos de la zona soldada del microreactor de ACX 845 a 50 kN

El "andlisis en linea" de la soldadura a 50 kN se muestra en la Figura 20, la flecha verde
indica el sentido del analisis. La difusién de silicio parece algo mejor, ya que se evitd

tomar la zona de precipitados mas oscura en este andlisis.

MAG: 1000 x

Figura 20. Zona para el analisis en linea de la zona soldada del microreactor de ACX 845 a 50
kN

La Figura 21 muestra los resultados del analisis en linea. Las sefiales de Ni y Si son
intensas en el centro de la zona soldada, aunque como era de esperar, la del Ni es
mucho mayor debido a su mayor porcentaje en la composicion del vidrio metalico. El
Ni se difunde desde el centro de dicha zona hacia los extremos, donde su difusion
parece ser interrumpida por la aparicién de un pico de Cr, posiblemente precipitados

de Cr que pueden obstaculizar la buena difusién de este elemento. Los picos de Cr
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coinciden con picos de oxigeno, dos a ambos lados de la zona central y uno en la zona
izquierda, coincidiendo este ultimo con precipitados en forma de aguja observados en
la Figura 18. Este resultado indica que se generan 6xidos de cromo. El Fe intenta
difundir hacia el interior de la zona soldada, pero finalmente permanece en los
extremos de dicha zona como se observd en la Figura 19. El Al se encuentra constante
a lo largo de todo el espesor de la zona soldada, lo que sugiere una buena difusién a
pesar de la formacién de algunos precipitados como se muestra en la Figura 19. No se
observan precipitados de Ti, sin embargo se forma un precipitado de Nb de color

blanco cercano a 71 um.

Limitedela Centrode lazona Limitedela
soldadura soldada soldadura

Ay ' v

N
-G

MNi
N

Figura 21. Andlisis en linea de la zona de soldadura del microreactor de ACX 845 a 50 kN

Con el fin de determinar de qué estan formados los precipitados mas oscuros y las

agujas de la Figura 18, se realiza un analisis en linea pasando por ambas zonas (Figuras

22y 23).
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MAG: 1500 x

Figura 22. Zona para el andlisis en linea de los sectores mas oscuros y las agujas de la Figura
18, soldadura del microreactor de ACX 845 a 50 kN

Efectivamente los precipitados mds claros con forma de aguja estdn formados por
Oxidos de cromo y los mas oscuros por oxidos de silicio. También se observa que la
intensidad de la sefial del niquel disminuye rdpidamente al llegar a la zona de estos
precipitados, lo que se traduce en baja difusion del niquel. En los limites de la
soldadura sin SiO, se observa la mejor difusion del Ni hacia ambas laminas del
microreactor (Figura 19). Si se evita la formacion de precipitados, se mejora la difusién

de los elementos y con ello, se favorece la soldadura de los materiales.
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Figura 23. Andlisis en linea de las zonas mas oscuras y agujas de la Figura 18, soldadura del
microreactor de ACX 845 a 50 kN

36



La presencia de 6xido de silicio inhibe la difusién de los elementos, pero a la vez
también actua como capa protectora, puesto que evita la posible propagaciéon de la
corrosion®’). El éxido de silicio puede deberse al del vidrio metalico usado como

material de aporte o al propio acero ACX 845.

4.1.2 Soldadura a 27 kN (7,8 MPa), 950°C, 8h con vidrio metalico

En este segundo ensayo se disminuyd la carga hasta un valor cercano a la mitad del
primer ensayo, sin embargo con este valor la pieza se deformd nuevamente. En la
Figura 24 se muestran las curvas del tratamiento de soldadura obtenidas para este
ensayo. Los resultados de este ensayo son muy similares a los obtenidos con 50 kN, la
curva de deformacidn-posicion no es estable con la temperatura y la fuerza, sugiriendo
la deformacién del microreactor.
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Figura 24. Curvas del tratamiento de soldadura del microreactor de ACX 845 a 27 kN, 950°C,
8h

En la Figura 25 se muestra la micrografia SEM del ensayo a 27 kN. De nuevo se
observan precipitados de oxido de silicio (marcado como 1 en la Figura 25), y
precipitados de cromo en forma de agujas (marcado como 2 en la Figura 25) en
especial en la parte inferior de la soldadura. Se observan ademas pequefias zonas

blancas en el interior de las zonas enriquecidas con silicio (marcado como 3 en la
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Figura 25). Estas ultimas no parecieron en el ensayo a 50 kN. El mapping por

elementos de la zona soldada de la Figura 25 se muestra en la Figura 26.

Figura 25. Micrografia SEM de la soldadura del microreactor de ACX 845 a 27 kN

En la Figura 26 se observa de nuevo 6xido de silicio en ambos extremos de la zona
soldada, el cual puede actuar como barrera para la difusién del niquel y del hierro,
como se observa en la mitad izquierda del mapping del niquel. Se favorecen de nuevo
precipitados de cromo en forma de aguja en ambos extremos de la zona soldada, los
cuales al parecer aumentan en niumero a los observados a 50 kN. A 27 kN los puntos
mas brillantes del mapping de Cr no coinciden con el mapping de oxigeno, lo que
sugiere que en este caso se forman menos éxidos de cromo en comparaciéon con 50
kN, y que estos precipitados pueden ser en su mayoria carburos de cromo.
Simultaneamente se observan algunos precipitados de niobio, que coinciden con las
zonas grisaceas ubicadas en la parte inferior de la Figura 25. Estos precipitados de
niobio posiblemente sean carburos de niobio. También se continlan observando

algunos precipitados de aluminio, y no se observan grandes precipitados de titanio.

La Figura 27 seiiala la zona de soldadura seleccionada para el analisis en linea de esta

muestra.
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Figura 26. Mapping por elementos de la zona soldada del microreactor de ACX 845 a 27 kN

MAG: 1000 x

Figura 27. Zona para el analisis en linea de la zona soldada del microreactor de ACX 845 a 27
kN

La linea seleccionada atraviesa los tres tipos de zonas en estudio (1, 2, 3) de la Figura
25. El niquel difunde desde el centro de la soldadura hacia los extremos, hasta
encontrarse con una barrera de 6xido de silicio en un extremo, el precipitado mas
oscuro (zona 1), y con precipitados de cromo (zona 2) en el otro extremo. La sefial de
cromo no coincide en gran medida con la sefial de oxigeno, sugiriendo la formacién de
carburo de cromo en lugar de éxidos de cromo. Se observan ademas picos intensos de
niobio y titanio en la parte inferior de la soldadura, los cuales coinciden con las zonas
mas grisaceas. Con el analisis en linea mostrado en la Figura 28 no se determina
claramente la clase de precipitado 3 observado en la Figura 25. Sin embargo se podria
relacionar con precipitados de aluminio, puesto que esta zona coincide de manera
aproximada con un pico de este elemento, o incluso podria ser 6xido de silicio. En
general la difusidn del Al es menor, ya que se observan mas picos de precipitados de Al

en el analisis en linea en comparacion con el ensayo a 50 kN.
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Figura 28. Analisis en linea de la zona soldada del microreactor de ACX 845 a 27 kN

4.1.3 Soldadura a 14 kN (4 MPa), 950°C, 8h con vidrio metalico

Para este tercer ensayo se reduce la carga hasta un valor de 14 kN. En este caso la
deformacion macroscopica de los canales no fue tan severa como en los ensayos

anteriores.

En la Figura 29 se observa que la grafica de deformacién-posicidon con el tiempo de
soldadura no es lineal cuando la carga y la temperatura se mantienen estables, lo que
sugiere de nuevo la deformacidon macroscdpica de los canales. A pesar de esto, el perfil
de la posicidn con el tiempo es mas estable que en los dos ensayos anteriores, lo que
sugiere que la carga 6ptima que no genera deformacidon macroscdpica de los canales

estd cerca. En este caso la pieza se dilata 0,94 mm.
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Figura 29. Curvas del tratamiento de soldadura del microreactor de ACX 845 a 14 kN, 950°C,
8h

En la Figura 30 se muestra la micrografia SEM del ensayo a 14 kN. La cantidad de
precipitado mas oscuro (6xido de silicio) disminuye considerablemente en
comparacion con los ensayos anteriores, y se observan puntos aislados a lo largo del
limite de la soldadura. Sin embargo los precipitados mds claros con forma de aguja
siguen estando presentes en gran cantidad. Para estudiar mas detalladamente dicha

zona se realiza el mapping por elementos (Figura 31).

Map data 8030
MAG: 1000 x HV: 10.0 kV WD: 15.1 mm

Figura 30. Micrografia SEM de la soldadura del microreactor de ACX 845 a 14 kN

En comparacidn con los ensayos a 50 y 27 kN, la difusién de todos los elementos,
principalmente del niquel es mejor, puesto que seguramente al no existir la linea casi

continua de 6xido de silicio, la difusién de los elementos parece mejorar. Ocurre igual
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con el hierro, a pesar de que en la zona interior de la soldadura sigue sin ser lo
suficientemente homogénea en este elemento, ha difundido mds que en los casos
anteriores. Efectivamente el 6xido de silicio es mas puntual y se encuentra en menor
medida con respecto a los ensayos anteriores. Los precipitados de cromo siguen
estando presentes, sin embargo parecen estar en menor cantidad que los observados
en los casos anteriores. Se resalta en este caso la formacidn de mas precipitados de

titanio, que pueden ser carburos de titanio, y no 6xidos de titanio ya que el mapping

no coincide con el del oxigeno.

Figura 31. Mapping por elementos de la zona soldada del microreactor de ACX 845 a 14 kN

La Figura 32 muestra la zona seleccionada y la direccion del analisis en linea (Figura 33)

para la soldadura a 14 kN.

MAG: 1000 x

Figura 32. Zona para el analisis en linea de la zona soldada del microreactor de ACX 845 a 14
kN
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El niquel difunde mas que en los casos anteriores. Cuando disminuye la intensidad del
pico de Ni se observa la aparicidon de picos de Cr a ambos extremos de la zona soldada,
gue coinciden con precipitados de Cr que a su vez obstaculizan la buena difusién de
este elemento. En la parte inferior de la zona soldada el pico de Cr coincide con un pico
de oxigeno, lo que indica la presencia de 6xido de cromo, sin embargo en la parte
superior el cromo alcanza un pico sin la presencia de oxigeno, que puede ser debido a
carburos de cromo. Como era de esperar el Si aumenta su intensidad en la parte
central de la soldadura, y luego disminuye al acercarse a ambos extremos de la
soldadura, manteniéndose constante. No se observan picos de éxidos de silicio en los
extremos de la soldadura tan intensos como en los ensayos anteriores. La sefial de Nb
en este caso se confunde con la sefial de Au del metalizado previo a la pieza para su
observacion en el microscopio SEM. El Fe presenta buena difusién, aunque aumenta su

presencia en ambos lados de la soldadura.
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Figura 33. Andlisis en linea de la zona soldada del microreactor de ACX 845 a 14 kN
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4.1.4 Soldadura a 5 kN (1,4 MPa), 950°C, 8h con vidrio metdlico

En este ensayo se disminuyd de nuevo la carga aplicada al microreactor hasta un valor
para el cual se garantizé que no se producia una deformacién macroscépica
apreciable, el valor seleccionado fue de 5 kN, por debajo de este valor el software del

equipo de soldadura no controla el valor de la carga aplicada.

A diferencia de los tres ensayos anteriores, cuando la carga y la temperatura se
mantienen estables en 5 kN y 950°C respectivamente, el perfil de la posicién con el
tiempo es lineal (Figura 34), lo que sugiere que no se produce deformacién
macroscopica apreciable de los canales del microreactor. La Figura 35 muestra una
fotografia de los canales del microreactor tras el ensayo de soldadura a 5kN, donde se
observa que los canales conservan su forma y tamafio tras soldar el microreactor. La
pieza del microreactor se dilata 1,3 mm.
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Figura 34. Curvas del tratamiento de soldadura del microreactor de ACX 845 a 5 kN, 950°C,
8h

Figura 35. Canales del microreactor de ACX 845 a 5 kN, 950°C, 8h

44



En la Figura 36 se muestra la micrografia SEM de la zona soldada del microreactor ACX
845 a 5 kN. Se observan de nuevo zonas mas oscuras (6xidos de silicio) similares a los
observados a 14 kN, pero menos anchas y menos continuas con respecto a las
observadas a 50 y 27 kN. Se siguen observando precipitados mas claros con forma de

agujas, los cuales delimitan de nuevo la zona de soldadura.

MAG: 1000 x

Figura 36. Micrografia SEM de la soldadura del microreactor de ACX 845 a 5 kN

En la Figura 37 se muestra el mapping por elementos de la soldadura a 5 kN, el cual es
muy similar a lo obtenido a 14 kN. El niquel y el hierro difunden mejor, posiblemente
por la baja presencia de éxidos de silicio en los extremos de la zona soldada. Se
observan igualmente precipitados de cromo en forma de agujas, pero en menor
cantidad que los obtenidos a 50 y 27 kN. También se observan precipitados de titanio,

que al parecer aumentan en nimero con respecto a lo obtenido a 50 y 27 kN.

Figura 37. Mapping por elementos de la zona soldada del microreactor de ACX 845 a 5 kN
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Algunas zonas de la soldadura muestran una "linea" casi continua muy fina en un
extremo de la soldadura (Figura 38), dicha linea puede estar compuesta por
precipitados de éxido de silicio como en los casos de 50 y 27 kN, o pueden tratarse de

grietas, en la Figura 39 se muestra el anadlisis en linea de dichas zonas.

MAG: 1000 x

Figura 38. Zona para el analisis en linea de la zona soldada del microreactor de ACX 845 a5
kN

Las zonas mas oscuras redondeadas de la Figura 38 corresponden a oxidos de silicio.
De nuevo el pico de niquel disminuye su intensidad cuando se encuentra con estos
oxidos, sin embargo en este caso estos éxidos no evitan que todo el niquel difunda,
puesto que alrededor 30 um (Figura 39) se vuelve a observar un aumento en la
cantidad de niquel. En cuanto al otro extremo de la zona soldada cerca de 59 um, la
linea fina observada coincide con un pico de Si y de O, lo que sugiere de nuevo que se
trata de dxidos de silicio formado tras la soldadura. Este 6xido de silicio de nuevo
inhibe la difusion de Ni a través del acero. Simultdaneamente se vuelven a observar los
precipitados de cromo con forma de aguja mayoritariamente en la parte inferior de la
Figura 38. El aluminio al igual que el hierro tienen una buena difusién a través de la
zona soldada, aunque la presencia de este Ultimo en el interior de la soldadura vuelve
a ser baja. La sefial de niobio coincide con la sefial de oro, del metalizado previo a la

observacion al microscopio, dificultando su analisis en linea.
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Figura 39. Analisis en linea de la zona soldada del microreactor de ACX 845 a 5kN

En la Figura 40 se muestran las graficas del tratamiento de soldadura para 10
microreactores (Figura 41) soldados para una empresa externa, légicamente los
resultados son similares a los mostrados en la Figura 34. Se seleccioné una carga de 5
kN para evitar que la deformacién macroscdpica de los canales. Los 10 microreactores
fluyeron en promedio 0,7 mm sin deformacién.
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Figura 40. Curvas del tratamiento de soldadura de los 10 microreactores de ACX 845 a 5 kN,
950°C, 8h
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Figura 41. Microreactores soldados para empresa externa de ACX 845, 5kN

4.1.5 Soldadura a 5 kN (1,4 MPa), 950°C, 8h sin vidrio metalico

Una vez conocidas las condiciones en las que los canales del microreactor de ACX 845
no han sufrido deformaciéon macroscépica apreciable, y que la zona soldada mostré
buena difusiéon de los elementos, tanto de Ni como de Si, con una disminucidn
apreciable del 6xido de silicio en ambos extremos de la zona soldada, se realizé un
nuevo ensayo sin vidrio metdlico como material de aporte a 5 kN. Con este ensayo se
quiere determinar si la formacién de éxido de silicio se promueve por el uso de vidrio
metalico o es debida a la migracion del Si del propio acero del microreactor. Ademas,
la fluencia del acero ACX 845 es altals! con lo cual no necesitaria vidrio metélico para

soldarse.

La curva de posicion-deformacién con el tiempo es muy similar a la mostrada en la
Figura 34, donde la linealidad del perfil de posicion con la estabilizacién de la

temperatura y de la carga, sugirid la no deformacién de los canales.

En la Figura 42 se observa la micrografia SEM de la zona soldada para este ensayo. La
zona soldada es mucho mas pequeia que en los casos anteriores, ademas se observan
pequefios precipitados alrededor de la linea de soldadura, y se observan menos
precipitados en forma de aguja. En general la soldadura es mas homogénea y la
formacion de precipitados es menor con respecto a lo observado con vidrio metdlico

con 5 kN de carga (Figura 36).
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Zona soldada

MAG: 15000 x

Figura 42. Micrografia SEM de la soldadura del microreactor de ACX 845 a 5 kN, sin vidrio
metalico

En la Figura 43 se muestra el mapping por elementos de la soldadura a 5 kN sin vidrio
metalico. La distribucién de los elementos a través de la zona soldada parece mads
homogénea que lo observado con material de aporte. El hierro difunde muy poco por
la zona soldada, su presencia en la parte central es casi nula. Los precipitados que se
encuentran alrededor de la zona soldada son mayoritariamente de aluminio. La
difusién del cromo es alta hacia la zona soldada. El mapping del cromo coincide con el
oxigeno, lo que sugiere que los precipitados de la zona central con un color mds oscuro
son Oxidos de cromo. Se forman ademads precipitados de titanio, ubicados en la parte
central de la zona soldada y algunos precipitados puntuales de Nb. No se forman

precipitados de Si y Ni, al encontrarse en poca concentracion en el acero se muestra

homogéneamente distribuido.

Figura 43. Mapping por elementos de la zona soldada del microreactor de ACX 845 a 5 kN,
sin vidrio metalico
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En la Figura 44 se muestra la zona seleccionada y la direccién del analisis en linea

(Figura 45) para la soldadura con 5 kN sin vidrio metalico.

2um
MAG: 15000 x

Figura 44. Zona para el analisis en linea de la zona soldada del microreactor de ACX 845 a 5
kN, sin vidrio metalico

El analisis en linea para la soldadura del ACX 845 a 5 kN sin material de aporte se
muestra en la Figura 45. La sefial de Nb coincide con la de Au del metalizado previo a la
pieza, y por ello no se tiene en cuenta para el anadlisis. El hierro se mantiene constante
en todo el ancho de la soldadura salvo en la zona central, donde disminuye su
intensidad, probablemente por la presencia de 6xido de cromo. El oxigeno se
mantiene constante y en la zona central aumenta su intensidad, esta sefal coincide
con un pico de Cr, lo que indica la formacion de éxido de cromo. Ademas del pico de Cr
en la zona central, se observan otros a ambos lados de la zona soldada, que no
coinciden con picos de oxigeno, lo que sugiere que pueden tratarse de carburos de

cromo.
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Figura 45. Andlisis en linea de la zona soldada del microreactor de ACX 845 a 5kN, sin vidrio

metalico

El analisis en linea muestra la difusion homogénea del Al, Ni, Si y Ti a través de la zona

soldada. No se forman precipitados de SiO, en los limites de la soldadura, con lo que se

comprueba que los 6xidos de silicio encontrados en los demads ensayos de soldadura

provienen del vidrio metalico usado como material de aporte y no de la migracién de

este elemento del acero hacia la zona de soldadura. Con base a los resultados de este

ensayo se comprueba que con 5 kN no es necesario el uso de vidrio metalico para

favorecer la soldadura de microreactores de ACX 845 y que ademas la formacion de

precipitados se disminuye y no se deforman los canales del microreactor.

4.2 Soldadura por difusion de microreactores de fecralloy con vidrio metalico

4.2.1 Soldadura a 50 kN (10,2 MPa), 950°C, 8h

En el primer ensayo con Fecralloy se selecciond una carga similar a la que se seleccioné

para el primer ensayo con ACX 845, sin embargo estas piezas son mas grandes, y por

tanto se estd aplicando menos presidn que en el caso de ACX 845.
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La grafica de deformacion con el tiempo para la pieza del microreactor de fecralloy
soldado a 50 kN se muestra en la Figura 46. Analogamente a los ensayos con ACX 845,
se observa que la pieza se deforma, puesto que cuando la temperatura y la carga se

mantienen estables, la posicion de la pieza no lo es (no es lineal).
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Figura 46. Curvas del tratamiento de soldadura del microreactor de fecralloy a 50 kN, 950°C,
8h

La imagen de la Figura 47 muestra los canales embebidos en la placa lisa del

microreactor de fecralloy soldado a 50 kN de carga.

Figura 47. Canales del microreactor de fecralloy soldado a 50 kN, 950°C, 8h

En la Figura 48 se observa la micrografia SEM de la zona soldada para el ensayo de
fecralloy a 50 kN. De manera similar a los ensayos con ACX 845 se observan
precipitados en forma de aguja, al igual que dos "lineas" de color mas oscuro paralelas
a la zona soldada, pero mucho mas finas que en los de ACX 845, que pueden tratarse
de grietas. Al realizar el mapping de la zona soldada (Figura 49) se observan diferencias

con respecto a los casos de ACX 845.
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Zona soldada

MAG: 1500 x

Figura 48. Micrografia SEM de la soldadura del microreactor de fecralloy a 50 kN

En los limites de la zona soldada se forman precipitados de aluminio y en los huecos en
los que no se precipita el aluminio, precipita el cromo en forma de aguja. El niquel
tiene una alta difusion. No se observa algin elemento que actie como barrera de su
difusién como se observo con el ACX 845. El hierro deja de difundir aproximadamente
en el mismo punto en el que el Ni deja también de hacerlo en sentido contrario, asi el
hierro no difunde muy bien hacia la zona central. El Si se encuentra principalmente en
la zona central, pero no forma precipitados como en los ensayos de ACX 845. El
mapping del oxigeno es homogéneo y no permite diferenciar los precipitados con este
elemento. Con el mapping no se identifica de manera exacta de qué estan compuestas

las lineas oscuras paralelas a la zona soldada de la Figura 48.

Map data 7893 ap data 7993 4 ’
1 MAG: 1500 x MV: 10.0 KV WD: 14.3 mm L 1 MAG: 1500 x Wik 10.0KV WD: 83 meri

Figura 49. Mapping por elementos de la zona soldada del microreactor de fecralloy a 50 kN
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En la Figura 50 se muestra la zona seleccionada y la direccion del andlisis en linea

(Figura 51) para la soldadura a 50 kN de fecralloy.

MAG: 1500 x

Figura 50. Zona para el andlisis en linea de la zona soldada del microreactor de fecralloy a 50
kN

El Fe tiene poca presencia en la zona central de la soldadura, localizdndose
mayoritariamente en los limites de la zona soldada. El analisis en linea seleccionado no
atraviesa zonas con precipitados en forma de aguja, que han sido atribuidos a
precipitados de Cr, esto hace que la sefial de Cr sea homogénea a lo largo de toda la
soldadura, sin presencia de picos. Igualmente se observa que la sefial de oxigeno es
homogénea y constante a lo largo de la soldadura. Como era de esperar por el vidrio
metalico, el Si se encuentra en mayor cantidad en la zona central. No se correlacionan
las zonas mds oscuras con picos de este elemento. El Ni se encuentra en gran
proporcién en casi todo el ancho de la zona soldada, aunque presenta grandes picos
gue disminuyen su intensidad a ambos extremos de esta, coincidiendo con picos de
hierro que aumentan su intensidad. Los mas intensos de Ni coinciden con los mas
intensos de Al. El analisis en linea del Al muestra picos intensos y puntuales,
seguramente de precipitados de aluminio. Con el anadlisis en linea no se puede
determinar con exactitud de qué estdn compuestos las zonas mdas oscuras mostradas
en la imagen inferior de la Figura 51, las cuales seguramente se deban a grietas

generadas tras la soldadura a 50 kN.
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Figura 51. Analisis en linea de la zona soldada del microreactor de fecralloy a 50 kN

4.2.2 Soldadura a 26 kN (5,3 MPa), 950°C, 8h

En la Figura 52 se muestran las graficas de posicién con el tiempo para el ensayo de
soldadura del microreactor de fecralloy a 26 kN. Se observa que la posicidén de la pieza
no es estable con el tiempo cuando son constantes la temperatura y la carga. Aunque
la deformacién de los canales es menos severa que lo observado a 50 kN, algunos
canales se encuentran embebidos en la placa lisa como se muestra en la Figura 53, por

lo que es necesario recudir aun mas la carga para soldar y no deformar los canales en

este tipo de aleacion.
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Figura 52. Curvas del tratamiento de soldadura del microreactor de fecralloy a 26 kN, 950°C,
8h
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Figura 53. Canales del microreactor de fecralloy soldado a 26 kN, 950°C, 8h

En la Figura 54 se observa la micrografia SEM de la zona soldada a 26 kN. La zona
soldada es mucho mds fina que a 50 kN, ademas se observa mayor presencia de
precipitados oscuros transversales a la zona soldada, en forma de agujas, en especial
en la zona derecha superior de la imagen donde aparece un precipitado mas ancho y
oscuro. De acuerdo al mapping de la Figura 55, este precipitado lo forma el cromo. En
general el Cr no difunde bien a través de la zona central de la soldadura y se localiza

mayoritariamente en los extremos de dicha zona.

MAG: 1000 x

Figura 54. Micrografia SEM de la soldadura del microreactor de fecralloy a 26 kN
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Se vuelve a observar una zona rica en aluminio en ambos limites de soldadura (Figura
55). El hierro difunde mejor por la zona central que a 50 kN, ademas el Ni también
muestra mejor difusion hacia ambas caras del material. El mapping de oxigeno es
homogéneo en toda la zona soldada, excepto en la zona superior derecha de la imagen
donde coincide con una sefial de cromo, sugiriendo la formacién de éxidos de cromo.
El Si por su parte vuelve a encontrarse en mayor proporcion en la parte central pero

sigue sin formar precipitados.

Map data 7840 20 pm Map data 7840 20 ym Map data 7840
MAG: 1000 x HV: 10.0 kV WD: 15.3 mm t 1 MAG: 1000 x HV: 100KV WD: 15.3 mm == MAG:1000x HV: 10.0kV WD; 15.3 mm
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Figura 55. Mapping por elementos de la zona soldada del microreactor de fecralloy a 26 kN

En la Figura 56 se muestra la zona para el analisis en linea del fecralloy a 26 kN.

MAG: 1000 x

Figura 56. Zona para el andlisis en linea de la zona soldada del microreactor de fecralloy a 26
kN
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El andlisis en linea de la pieza soldada a 26 kN (Figura 57) muestra que el Si se
encuentra en mayor proporcién en la zona central y no forma precipitados en los
extremos de la soldadura. El Fe se encuentra mayoritariamente en las zonas externas
de la soldadura, pero muestra mejor difusién que a 50 kN. El Cr muestra picos a 15y
25 um, que son los precipitados en forma de aguja de la Figura 56, los cuales coinciden
con picos de oxigeno (6xidos de cromo). Los precipitados mas oscuros y alargados
estdn compuestos por aluminio y por oxigeno, puesto que ambos elementos muestran
picos intensos que coinciden en 35y 52,5 um. El Ni se encuentra principalmente en la
zona central y se reduce de forma drdstica cuando llega a los precipitados mas oscuros
de Al. Sin embargo no parece que estos eviten su difusién, la cual continta a través de
la soldadura. A partir de este momento los picos de Ni coinciden con los de Al. En
general a 26 kN se generan principalmente precipitados de cromo y de aluminio. Sin
embargo, los primeros se encuentran mas localizados y aumentan de grosor con

respecto a lo observado a 50 kN.
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Figura 57. Andlisis en linea de la zona soldada del microreactor de fecralloy a 26 kN
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4.2.3 Soldadura a 15 kN (3 MPa), 950°C, 8h

Como se observa en la Figura 58, durante la estabilizacidon de la carga a 15 kN y de la
temperatura a 950°C, el perfil de la posicidn no es completamente lineal, sugiriendo de
nuevo la deformacién de los canales. En la Figura 59 se observa que tras la soldadura
los canales quedaron ligeramente deformados y algunos quedaron embebidos en la
placa lisa, pero inferior a lo obtenido a 50 y 26 kN. Estas condiciones se encuentran

mas proximas a las dptimas que no deforman los canales del microreactor.
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Figura 58. Curvas del tratamiento de soldadura del microreactor de fecralloy a 15 kN, 950°C,
8h

Figura 59. Canales del microreactor de fecralloy soldado a 15 kN, 950°C, 8h

La micrografia SEM del ensayo de fecralloy a 15 kN (Figura 60) muestra una situacién
parecida al ensayo a 26 kN. El ancho de la zona soldada es similar y se siguen
observando los abundantes precipitados oscuros paralelos a la zona soldada y otros
transversales en forma de aguja. Para realizar un estudio mas preciso de esta situacion

se realiza el mapping de esta zona (Figura 61).
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MAG: 1000 x

Figura 60. Micrografia SEM de la soldadura del microreactor de fecralloy a 15 kN

En este caso el mapping es muy semejante al mostrado en la Figura 55 para 26 kN,

donde el aluminio vuelve a formar precipitados horizontales enmarcando la zona

soldada. El Cr por su parte forma precipitados transversales que al parecer aumentan

en proporcién en comparacion a 26 kN. El Ni y el Fe se comportan de manera

semejante al caso de 26 kN, puesto que la difusion es muy similar y difunden en

sentido inverso, es decir, difunden hasta que se encuentran entre si. El oxigeno y el

silicio no forman precipitados.

20y

20 um Map data 7985 m Map data 7986
k 1 MAG: 1000 x HV: 10.0 kv WD: 13.8 mm F =1 MAG000 x HV:30.0kV WO: 13.8mm
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Figura 61. Mapping por elementos de la zona soldada del microreactor de fecralloy a 15 kN

En la Figura 62 se muestra la zona seleccionada para realizar el andlisis en linea (Figura

63), con menor presencia de precipitados horizontales, y mayor formaciéon de

precipitados en forma de aguja.
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MAG: 1000 x

Figura 62. Zona para el andlisis en linea de la zona soldada del microreactor de fecralloy a 15
kN

El andlisis en linea muestra una situacion muy similar a la observada a 26 kN (Figura
57). El Cr muestra picos a ambos lados de la zona de soldadura, seguido por picos de
oxigeno, sugiriendo la formacién de 6xidos de cromo que coincide con los precipitados
en forma de aguja. Tanto el Si como el Fe, difunden bien a través de la zona soldada.
Por otro lado el Al muestra picos intensos en los limites de la soldadura, incluso se
identifican zonas mas oscuras (donde no existen precipitados en forma de aguja) que
se pueden relacionar con este elemento. El Ni por otro lado se encuentra concentrado
en la parte central de la imagen, y sigue al igual que en los casos de soldadura
anteriores la sefial del Al. Este resultado, junto con lo observado a 50 y 26 kN, destaca
la formacién de precipitado de NiAl a 950°C en los limites de la zona soldada, cuando la
carga varia, dichos precipitados al parecer se aumentan o se vuelven mds anchos
cuando la carga se disminuye hasta 15 kN. Los precipitados de NiAl con estructura CsCl

48 1os

finalmente dispersos, son tipicos de aleaciones con altos contenidos en Ni y Al
cuales al aumentar la temperatura cambian su morfologia, ya que la cinética de
crecimiento es mas rdpida a temperaturas altas por el incremento en la difusividad

I[49], los cuales al

atémica. También es posible la formacion de precipitados de NisA
parecer son frecuentes en aleaciones con contenido de Ni mayor a 7% y con 3% de Al,
con lo cual se obtendria un incremento considerable de las propiedades mecanicas. El
precipitado de NiAl normalmente se forma a mas baja temperatura que el NiszAl. En
este caso aunque la aleacién del microreactor de fecralloy no tiene alto contenido en

Ni, el Ni del vidrio metdlico puede favorecer la formacidn de esta clase de precipitados
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durante la soldadura. No fue posible determinar la clase de precipitado formado ya

que seria necesario un analisis de la composicion mas detallado.
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Figura 63. Analisis en linea de la zona soldada del microreactor de fecralloy a 15 kN

4.2.4 Soldadura a 10 kN (2 MPa), 950°C, 8h

A 10 kN ambas placas del microreactor se sueldan sin generar una deformacion
macroscopica apreciable de los canales (Figura 64). La Figura 65 muestra los canales

tras la soldadura, los cuales conservan sus dimensiones tras el ensayo.
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Figura 64. Curvas del tratamiento de soldadura del microreactor de fecralloy a 10 kN, 950°C,
8h

Figura 65. Canales del microreactor de fecralloy soldado a 10 kN, 950°C, 8h

La micrografia SEM de la unién soldada (Figura 66) es muy similar a la que se obtuvo
para el ensayo a 15 kN. La zona soldada tiene una amplitud semejante y continlda
mostrando las grietas o precipitados mas oscuros, al igual que precipitados en forma
de aguja, sobre todo por la parte superior de la Figura 66. En la Figura 67 se muestra el

mapping por elementos de la zona seleccionada.

Figura 66. Micrografia SEM de la soldadura del microreactor de fecralloy a 10 kN
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Las lineas mas oscuras son grietas ya que los elementos difunden hasta llegar a ese
punto y no se observa ningun tipo de precipitado en esa zona. El mapping muestra que
se han generado menor cantidad de precipitados que en el caso anterior de NiAl, en
los extremos de la soldadura. El Ni y el Fe no interaccionan entre si y su difusién no es
muy buena. El Cr por su parte forma algunos precipitados en los extremos de la zona
soldada, pero en mucha menor cantidad que a 50, 26 y 15 kN, y se localiza
mayoritariamente en los limites de la zona soldada. El oxigeno coincide en algunos
puntos con el mapping de Cr, sugiriendo la formacién puntual de éxidos de cromo y el

Si se mantiene en la zona central sin generar precipitados en los extremos.

Map data 8028 Map data 8028
- —
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Figura 67. Mapping por elementos de la zona soldada del microreactor de fecralloy a 10 kN

La Figura 68 muestra la zona seleccionada para el andlisis en linea de la zona soldada

del microreactor soldado a 10 kN (Figura 69).
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Figura 68. Zona para el andlisis en linea de la zona soldada del microreactor de fecralloy a 10
kN

El andlisis en linea muestra una situacion mas homogénea que en los casos de
soldadura anteriores, puesto que los perfiles de los elementos en estudio no varian tan
drasticamente. El Fe difunde bien por la zona central de la soldadura. EI Ni se
encuentra mayoritariamente en la zona central y se localiza en menor proporcién en
los extremos de la soldadura. El Al por su parte muestra dos picos menos intensos que
a 15 kN, que coinciden con el Ni y que demuestran la formacién de precipitados de Ni
con Al. El Si se localiza en la zona central y su difusidon por los extremos no es muy
elevada, aunque si es homogénea. El oxigeno acompafia a la sefial de Cr y forma

algunos precipitados de 6xido de cromo pero en menor proporcién que a 15 kN.
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Figura 69. Analisis en linea de la zona soldada del microreactor de fecralloy a 10 kN

Con 10 kN los canales del microreactor no sufrieron deformaciéon aparente y el
microreactor conservo sus dimensiones en comparacion con los resultados obtenidos
cuando se utilizé una carga de 15 kN. Ademas se generaron menos precipitados. Este
resultado es importante ya que la formacion de precipitados disminuye la vida en
servicio de un microreactor por el aumento de la fragilidad del material. Con base a los
resultados anteriores se selecciond una carga de 10 kN como el valor mas adecuado

para soldar los microreactores de fecralloy.

4.2.5 Soldadura de microreactor de fecralloy de 3 pisos a 10 kN (2 MPa), 950°C,

8h

Las graficas de la carga, temperatura y posicion con respecto al tiempo de la Figura 70
para el microreactor de 3 pisos son similares a la de la Figura 64 para un microreactor
de 1 piso soldado también a 10 kN. Se demuestra que no hubo deformacién

macroscopica apreciable en los canales, la forma de los canales esta inalterada y se

66



conservan las dimensiones del microreactor (Figuras 71 y 72). Con este resultado se
comprueba que una carga de 10 kN para soldar microreactores de fecralloy de mas de
un piso es adecuada. Se espera que la difusion de especies a través de la zona soldada
sea similar a lo encontrado para el microreactor de 1 solo piso, donde la difusién del Ni
y Si del vidrio metalico hacia las placas estuvo acompafiada por la difusion del Cr, Al y
Fe hacia la zona soldada. Seguramente también se formaron precipitados de Cr y
precipitados con Ni y Al, pero al igual que con el microreactor de un solo piso, se
espera que estos se encuentren en menor concentracién que los observado por

ejemplo a 15 kN.
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Figura 70. Curvas del tratamiento de soldadura del microreactor de 3 pisos de fecralloy a 10
kN, 950°C, 8h

Figura 71. Canales del microreactor de 3 pisos de fecralloy a 10 kN, 950°C, 8h.

Figura 72. Microreactor de 3 pisos de fecralloy a 10 kN, 950°C, 8h
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4.3 Estudio de la disolucion de precipitados

Los aceros ferriticos son susceptibles al crecimiento de grano al aumentar la
temperatura. El grano ferritico no puede ser afinado mas que por deformacién en frio
y recocido posterior para recuperar la ductilidad'®*%. El aumento del tamafio de
grano se traduce en una disminucion de su tenacidad. Por eso se incrementa la
temperatura sélo 1050°C en el tratamiento de disolucién de precipitados, para no

afectar al tamafio de grano.

Entre las formas mas efectivas de aumentar la tenacidad de los aceros se encuentra el
afino de grano, la disminucidn del contenido de intersticiales (carbono y nitrégeno)

para evitar la formacion de precipitados, y la eliminacidn de fases secundarias.

En este caso se mostrardn los resultados del estudio de disolucién de precipitados
realizado a los microreactores soldados para aumentar su tenacidad. Se seleccionaron
los microreactores de fecralloy soldados a 10 kN de carga y de ACX 845 soldados con 5
kN con y sin material de aporte. Ambas condiciones de carga demostraron ser las
Optimas para conservar la forma y dimensiones de los canales del microreactor
durante el proceso de soldadura. Para la disolucion de precipitados se utilizaron dos
procedimientos: quenching con agua y enfriamiento lento hasta temperatura

ambiente desde 1050°C.

4.3.1 Disolucion de precipitados por guenching. Microreactor de ACX 845

soldado con vidrio metdlico a 5 kN

En la Figura 73 se muestran las micrografias SEM del ensayo de soldadura a 5 kN con
vidrio metdlico antes y después del quenching hasta temperatura ambiente.
Inicialmente se observa menor presencia de precipitados en forma de aguja (6xidos de

cromo), aunque si existe mayor presencia de éxidos de silicio.
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Sin tratamiento térmico Quenching

MAG: 1000 x MAG: 1000 x

Figura 73. Micrografias SEM de microreactores de ACX 845 a 5 kN, antes y después del
tratamiento térmico y enfriamiento por quenching

Al aumentar la temperatura hasta 1050°C se han disuelto parte de los precipitados, y
al realizar el enfriamiento rdpido se evita que se vuelvan a formar. El mapping
realizado tras el proceso de quenching se muestra en la Figura 74 comparado con el
mapping de algunos elementos antes de la disolucion de precipitados. Tras el
qguenching la zona de soldadura se observa mas estrecha, esto quizds se deba a una
mejor difusién de los elementos del vidrio metalico hacia el acero y viceversa,
favoreciendo aun mas la zona de unién entre ambas placas del microreactor. Esto se
deba seguramente a que al aumentar la temperatura hasta 1050°C se disuelven los
precipitados y luego tras enfriar rdpidamente, no se les da el tiempo suficiente para

formarse.

De nuevo se observan precipitados de éxido de silicio en los bordes de la zona soldada.
El Cr por su parte parece generar menos precipitados, aunque seria necesario un
estudio mas exhaustivo para conocer en cuanto ha disminuido. Ademas se observa una

ligera disminucion de precipitados de titanio tras el quenching.

69



Sin tratamiento térmico Quenching

Map data 3078
MAG: 1000 x HV: 100KV WO 149 mm

Figura 74. Mapping por elementos de los microreactores de ACX 845 a 5 kN con vidrio
metalico, antes y después del tratamiento térmico y enfriamiento por quenching

Los mapping no muestran una clara disminucion de precipitados sobre el microreactor
soldado a 5 kN y material de aporte, sélo una disminuciéon del grosor de la zona
soldada, posiblemente por la mejora en la difusidn de los elementos y por lo tanto, en
la disminucién en la cantidad de precipitados que obstaculicen la difusion de las
especies. En este caso si la disminucién de los precipitados de cromo y posiblemente
de titanio, es buena, los resultados de microdureza deberian demostrar que el acero

tras el tratamiento de quenching se vuelve mas tenaz y menos fragil.

4.3.2 Disolucion de precipitados por enfriamiento lento. Microreactor de ACX

845 soldado con vidrio metdlico a 5 kN

En cuanto a la clase de precipitados formados antes y después del tratamiento a
1050°C y posterior enfriamiento lento hasta temperatura ambiente, las micrografias
SEM (Figura 75) demuestran una situacion semejante al quenching. Se observan las

agujas tipicas de precipitados de cromo y las zonas mds oscuras de precipitados de
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silicio. Sin embargo las dimensiones de la zona soldada cambian ligeramente tras el
tratamiento térmico. De nuevo esto sugiere que con este tratamiento se mejora de
alguna manera la difusidén de elementos que favorecen la soldadura entre las placas
del microreactor. El mapping de la soldadura tras el enfriamiento lento se muestra en
la Figura 76. Se compara el mapping de algunos elementos antes y después del

proceso de disolucién de precipitados.

Sin tratamiento térmico Enfriamiento Lento

Figura 75. Micrografias SEM de microreactores de ACX 845 soldados a 5 kN, antes y después
del tratamiento térmico y enfriamiento lento

No se observa una clara disminucion de precipitados de Cr, sin embargo en algunas
zonas se observan menos precipitados de Si. Los precipitados de Ti parecen aumentar

con respecto a lo observado tras en quenching.
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Sin tratamiento térmico Enfriamiento lento

Figura 76. Mapping por elementos de los microreactores de ACX 845 soldado a 5 kN, antes y
después del tratamiento térmico y enfriamiento lento

Al disminuir lentamente la temperatura desde 1050°C se favorece la formacién de

1]

precipitados de titanio™™ mas que los de cromo, ya que los de titanio se esperan que

precipiten primero que los de cromo. Para eliminar los precipitados de Ti se deberia

22]

subir la temperatura por encima de 1200°Cc'?, pero esto provocaria el crecimiento de

grano que afectaria a las propiedades mecanicas del microreactor.

Para favorecer aun mas la disolucién de precipitados se deberian realizar tratamientos
térmicos a mas alta temperatura, con enfriamientos aun mads drasticos hasta
temperatura ambiente. Para el microreactor de ACX 845 tras la disolucion de
precipitados, se observa una ligera disminucion del grosor de la zona soldada, que
sugiere la mayor difusion de especies a través de dicha zona. Esta mejora en la difusién
se deba seguramente a la disminucidn en cierto modo de los precipitados que

obstaculizan la difusion de especies a través de la zona de unidn de las placas. Los
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resultados de microdureza determinardn en gran medida la efectividad de los métodos
empleados en la disolucidn de precipitados. La microdureza de los microreactores se
deberia disminuir con respecto a lo obtenido antes de la disolucién de precipitados, ya
que los precipitados vuelven a la aleacién mas fragil, afectando a las propiedades

mecanicas.

Se realizé también el estudio de disolucién de precipitados del microreactor soldado a
5 kN sin vidrio metalico por quenching y por enfriamiento lento a partir de 1050°C. En
este caso las imagenes de microscopia SEM no mostraron una clara influencia de los
tratamientos térmicos en la disolucidn de los precipitados, ni en el cambio de grosor
de la zona soldada. Los resultados de microdureza mostrados en el apartado 4.4,
permitirdn comparar y determinar la efectividad de los tratamientos térmicos usados
en la disminucion de las fases fragilizantes de los microreactores soldados de ACX 845

a 5 kN con y sin material de aporte.

4.3.3 Disolucion de precipitados por quenching. Microreactor de fecralloy

soldado con vidrio metalico a 10 kN

En la Figura 77 se muestran las micrografias SEM de la soldadura con fecralloy a 10 kN
antes y después de realizar el tratamiento térmico a 1050°C y posterior enfriamiento
por quenching. El ancho de la zona soldada es muy similar tras el tratamiento térmico,
lo que sugiere que seguramente la difusion de elementos es muy similar tanto antes
como después del quenching. La Figura 78 muestra el mapping comparativo entre

ambas situaciones.

Sin tratamiento térmico Quenching

MAG: 1000 X

Figura 77. Micrografias SEM de microreactores de fecralloy soldados a 10 kN, antes y
después del tratamiento térmico y enfriamiento por quenching
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Tras el quenching se aumenta considerablemente la cantidad de precipitados de
cromo, que ademas no coinciden con el mapping de oxigeno. Seguramente se formen
carburos de cromo que aumentarian la microdureza de la pieza. Simultaneamente se
observan menos precipitados de aluminio en comparaciéon con la aleacién original
soldada. El Ni por su parte difunde mads, lo que sugiere la disminucién por quenching

de los precipitados de NiAl.

Sin tratamiento térmico Quenching

Figura 78. Mapping por elementos de los microreactores de fecralloy a 10 kN, antes y
después del tratamiento térmico (quenching)

4.3.4 Disolucion de precipitados por enfriamiento lento. Microreactor de

fecralloy soldado con vidrio metdlico a 10 kN

En la Figura 79 se muestran las micrografias SEM de la soldadura a 10 kN antes y
después del tratamiento térmico a 1050°C. Tal y como se esperaba por el enfriamiento
lento se aumentan los precipitados en comparacion con el quenching. Se observaron

los precipitados mads oscuros de Al y los precipitados en forma de aguja de Cr.
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Sin tratamiento térmico Enfriamiento lento

e

MAG: 1000 x

MAG: 1000 x

Figura 79. Micrografias SEM de microreactores de fecralloy a 10 kN, antes y después del
tratamiento térmico (quenching)

El mapping por elementos (Figura 80), muestra el aumento de precipitados de cromo
en uno de los lados de la soldadura. Al igual que por quenching, el mapping de oxigeno
no coincide con el de cromo lo que indica la presencia de carburos de cromo. Se
observa mayor difusién del Al hacia la zona soldada y de Ni hacia las placas del
microreactor. Sin embargo a diferencia del quenching, se aumentan los precipitados
de Al, que coinciden en algunas zonas con el mapping de Ni, demostrando el aumento
en precipitados de NiAl. Estos precipitados se localizan en los sitios donde no

precipitan los carburos de cromo.

Con base en los resultados de microscopia, los métodos de disolucion de precipitados
empleados con los microreactores de fecralloy soldados a 10 kN, demostraron no ser
tan efectivos con respecto a lo obtenido para el ACX 845. Tanto por quenching como
por enfriamiento lento desde 1050°C, se aumentaron los precipitados de cromo. Solo
se observé una ligera disminucion de los precipitados de Al cuando se enfrid
rapidamente la aleacidon. Estas observaciones sugieren el empleo de métodos
diferentes para disolver los precipitados formados durante la soldadura de
microreactores de fecralloy, los cuales seguramente incluyan aumentar un poco mas la
temperatura del tratamiento térmico y el posterior enfriamiento drastico de la
aleacion. Los resultados de microdureza mostrados en el apartado 4.4, permiten
concluir acerca del efecto de los precipitados en las propiedades mecanicas de estos

microreactores.
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Sin tratamiento térmico Enfriamiento lento

Figura 80. Mapping por elementos de los microreactores de fecralloy soldados a 10 kN, antes
y después del tratamiento térmico y enfriamiento lento

4.4 Medidas de microdureza Vickers

La fragilizacién de un acero se manifiesta en un fuerte aumento de la temperatura de
transicion ductil-fragil, una disminucidn del alargamiento y un aumento de la dureza y
del limite eldstico. Es decir, mientras mas duro es un material por lo general es mas
fragil (caso del diamante). Pero esto no es una regla estricta, ya que un material mas
duro suele tener menor resistencia a la traccién, se rompe antes de deformarse, pero

no necesariamente es mas fragil.

La fragilizacién de un material es reversible y se elimina calentando el acero y
enfridndolo rapidamente. Este proceso disuelve los precipitados formados
disminuyendo la fragilidad del material, y por lo tanto la dureza también deberia

disminuir.
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Los resultados de microdureza realizados a los microreactores soldados sin
tratamiento térmico se muestran en las Tablas 9 y 11. Igualmente se muestran los
resultados tras la disolucion de precipitados para el microreactor de ACX 845 soldado a
5 kN con y sin material de aporte (Tabla 10) y para el microreactor de fecralloy soldado
a 10 kN (Tabla 12). Los valores para las aleaciones sin soldar son 178 HV y 226 HV para

el ACX 845 y el fecralloy respectivamente.

La soldadura disminuye la microdureza de las aleaciones originales. En general el acero
ACX 845 es mas blando que el fecralloy, ya que los valores de dureza son menores. Al
tener el fecralloy mayor dureza se espera que sea un material mas fragil, menos tenaz

y que tenga menor deformacidén plastica antes de romperse que el ACX 845.

Para los microreactores soldados de ACX 845 (Tabla 9) al disminuir la carga, la
microdureza del material aumenta, con lo cual se forman mas precipitados. Este
resultado se comprueba de las imagenes de microscopia, donde a medida que se
disminuye la carga se observé la mayor formacion de precipitados de titanio. Los
valores de microdureza en general aumentan desde 152 HV hasta 164 HV cuando se

aplica una carga de 50 kN y 5 kN respectivamente usando material de aporte.

La disminucion en el valor de la microdureza hasta 149 HV con 14 kN, se debe
seguramente a la disminucién de precipitados SiO,, que como se comprobd de las
imagenes de microscopia, permitid una mayor difusién de niquel del vidrio metalico.
En esta muestra el éxido de silicio es mdas puntual y se encuentra en menor
concentracion con respecto a los ensayos con cargas diferentes. Este resultado
demuestra que una carga de 14 kN es déptima en cuanto a la menor formacién de
precipitados y menor fragilidad de la aleacidn, sin embargo los canales del
microreactor se deforman y por esto se disminuyé alin mas la carga aplicada. Por lo
tanto, se debe llegar a un compromiso entre la formacién de precipitados y la
deformacion de los canales, seleccionandose aquella condicidon que permita conservar
las dimensiones del microreactor, aunque se aumente la cantidad de precipitados.
Estos precipitados aunque fragilicen al microreactor, se pueden eliminar

posteriormente con un tratamiento a alta temperatura.

77



Tabla 9. Dureza Vickers (HV) kgf/mm? para los microreactores de ACX 845 soldados con
material de aporte

A 5 kN el aumento de la microdureza con vidrio metalico con respecto al ensayo sin
vidrio metalico sugiere la formacién de mas precipitados y por lo tanto, el aumento de
la fragilidad de la aleacion. Este resultado es coherente con la formacidon de
precipitados de SiO, observados por SEM. Esta clase de precipitados se favorecen

especialmente por el Si del vidrio metdlico.

Tras el proceso de disolucién de precipitados del microreactor soldado con vidrio
metadlico a 5 kN (Tabla 10) los valores de microdureza disminuyeron con respecto a lo
obtenido para los microreactores originales soldados. Aunque no se observa una
diferencia importante entre ambos procedimientos de disolucién de precipitados, se
disminuyd el valor de microdureza desde 164 HV hasta = 155 HV tras el tratamiento
térmico. Seguramente para favorecer aun mads la disolucién de precipitados con
quenching, el enfriamiento debié haber sido mds rdpido, o haber aumentado la
temperatura por encima de 1200°C y luego enfriar rapidamente, aunque seguramente

se aumentaria el limite de grano.

Tabla 10. Dureza Vickers (HV) kgf/mm? para los microreactores de ACX 845 soldados con
material de aporte tras la disolucion de precipitados
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Como se observo de los resultados de microscopia, a 5 kN y sin vidrio metalico se
formaron menos precipitados. Este resultado es coherente con la menor variacién de
los valores de microdureza tras el tratamiento de disolucidn de precipitados, con
respecto a lo obtenido con el microreactor original, donde la microdureza es de 152
HV y cambia hasta 151 HV con quenching y 156 con enfriamiento lento desde 1050°C
(Tabla 10). La tendencia a disminuir los valores de microdureza con quenching, esta de
acuerdo con la disminucidn de precipitados esperado tras bajar rdpidamente la
temperatura desde 1050°C. Sin embargo seguramente para observar una disminucién
mas clara de la microdureza con el quenching, la temperatura se deba disminuir mas
rapidamente. Por otro lado, la tendencia a aumentar la microdureza tras el
enfriamiento lento, seguramente se deba a que se favorece la formacién de

precipitados de Ti?Y.

En el fecralloy (Tabla 11) al disminuir la carga de soldadura, los valores de microdureza
aumentan, con lo cual se forman mas precipitados. Por lo tanto el material se vuelve
mas fragil. Aunque la cantidad de precipitados de Cr disminuyan, son los precipitados
de NiAl los que segun su estequiometria le aportan mayor dureza. En este caso los
valores de microdureza oscilan desde 212 HV hasta 220 HV tras soldar a 50 y 10 kN

respectivamente.

Por las imagenes de SEM para el caso de 15 kN se observd una mayor cantidad de
precipitados de NiAl, que seguramente son los responsables del aumento de
microdureza observado para el microreactor. En este caso se aumentd la microdureza
hasta 227 HV. Sin embargo con 10 kN se formaron menos precipitados de NiAl y quizas
por esto, la dureza no es tan elevada (220 HV). Ademas los resultados de mapping por
elemento para el microreactor soldado con 10 kN, demostré la difusion mads

homogénea de los elementos hacia la zona soldada con respecto a 15 kN.

Con base en los resultados obtenidos para los microreactores de fecralloy, se puede
concluir que la aplicacién de una carga de 10 kN aunque en general aumenta la
microdureza de la aleacién por la generacidon de precipitados, es adecuada ya que

conserva las dimensiones de los canales del microreactor tras la soldadura.
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Tabla 11. Dureza Vickers (HV) kgf/mm? para el fecralloy sin tratamiento térmico

Fecralloy | Primera medida | Segunda medida | Tercera medida | Dureza promedio
50 kN 214 HV 210 HV 211 HV 212 HV
26 kN 221 HV 224 HV 214 HV 220 HV
15 kN 229 HV 225 HV 228 HV 227 HV
10 kN 220 HV 220 HV 221 HV 220 HV

La Tabla 12 muestra los resultados de microdureza tras la disolucion de precipitados

por tratamiento térmico en el microreactor de fecralloy soldado a 10 kN.

De las imagenes de SEM se observa que con los dos tratamientos térmicos se forman
mas precipitados de Cr. Ademas en el caso del enfriamiento lento se forman mayor
cantidad de precipitados de NiAl y se disminuyen para el caso del quenching. Sin
embargo los valores de microdureza no son coherentes con el aumento de
precipitados, ya que la microdureza obtenida es inferior con respecto al quenching. En
este Ultimo caso, a pesar de observar por las imagenes SEM una disminucion de los
precipitados de NiAl, la microdureza aumenta. Los resultados sugieren que
seguramente la clase de precipitado de Ni con Al que se ha generado en ambos
métodos de enfriamiento es diferente y por lo tanto, la microdureza depende de ello.
Por ejemplo si se genera NiAl a mas baja temperatura, la microdureza esperada seria

inferior a lo obtenido con NizAl que se genera a mas alta temperaturaml,

Para
disminuir ain mas los valores de microdureza y asegurar la disolucidn de precipitados,
seguramente se deba realizar otro tipo de tratamiento térmico que incluya aumentar
aun mas la temperatura, mantener mas tiempo a 1050°C la aleacién, o disminuir mas

drasticamente la temperatura para no dar tiempo a la formacién de estos precipitados.

Tabla 12. Dureza Vickers (HV) kgf/mm? para el fecralloy con tratamiento térmico

Fecralloy Primera medida | Segunda medida | Tercera medida | Dureza promedio
10 kN 220 HV 220 HV 221 HV 220 HV
10 kN (Lento) 220 HV 220 HV 216 HV 219 HV
10 kN 218 HV 230 HV 226 HV 225 HV
(Quenching)
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5. Conclusiones

- La situacién éptima de carga para soldar microreactores de aceros ferriticos por
Diffusion Bonding depende del tipo de aleacién empleada y del tamafiio de las placas
de microreactor. En este sentido para un microreactor de fecralloy de 70x70 mm? una
carga de 10 kN con material de aporte, resultd ser suficiente para soldar las placas y
evitar la deformacion de los canales. Mientras que para un microreactor de ACX 845 de
100 x 35 mm?, a 5 kN y sin material de aporte se soldaron adecuadamente las placas

sin modificar las dimensiones de los canales.

- Tanto para el ACX 845 como para el fecralloy, con la disminucidn de carga durante la
soldadura se aumentaron los precipitados. La clase de precipitado formado, asi como
la difusion de los elementos, depende de la aleacién seleccionada. Estos precipitados
pueden obstaculizar la difusidon de los elementos hacia la zona soldada, afectando la

unién de ambas placas.

- En el caso de la soldadura de los microreactores de ACX 845, al disminuir la carga se
favorecen los precipitados de Cr, Si y Ti, que en su mayoria son oxidos de cromo y

oxidos de silicio. Este ultimo se genera por el vidrio metalico como material de aporte.

- Para el fecralloy tras la disminucion de carga aplicada durante la soldadura, se
generan precipitados de cromo, aluminio y niquel. Estos Uultimos generarian
precipitados NiAl, cuya estequiometria puede variar afectando a las propiedades

mecanicas del material.

- Al disminuir la carga para conservar las dimensiones de los canales del microreactor,
se favorecen los precipitados que vuelven al acero mas fragil y que aumentan la

microdureza de la aleacidn.

- En el caso del ACX 845 aunque a 14 kN se generaron menos precipitados y la
microdureza disminuyd, los canales del microreactor se deformaron. Es por esto que si
se lograra una soldadura éptima (sin deformacion) a una carga inferior a 14 kN y por

encima de 5 kN, quizas se lograria una soldadura mas éptima.
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- La ausencia de vidrio metalico en el caso de la soldadura del ACX 845 con 5 kN,
asegura la disminucién de 6xido de silicio en ambos extremos de la soldadura, que
pueden obstaculizar la difusién de los elementos hacia ambas placas del microreactor.
Con lo cual la disminucion de 6xido de silicio favorece la soldadura de las placas y la

difusidon de elementos es mas homogénea.

- Para el ACX 845 soldado a 5 kN y material de aporte, los tratamiento térmicos
empleados para la disolucién de precipitados resultaron efectivos en la disminucién de
los precipitados y de la microdureza de los microreactores. Sin embargo para asegurar
la mayor disolucién de estos precipitados, es necesario realizar un quenching mas
drastico hasta temperatura ambiente, que inhiban la formaciéon de mas precipitados. El
aumento de precipitados y por lo tanto de la microdureza al disminuir lentamente la
temperatura desde 1050°C, se observé por ejemplo para el microreactor soldado sin

vidrio metalico.

- Los tratamientos de disolucidn de precipitados para el microreactor de fecralloy
soldado con 10 kN de carga no fueron efectivos, en este caso se generaron mas
precipitados de Ni y Al, seguramente con diferente estequiometria. La formacion de
estas fases influye en la microdureza de la aleacion. Seguramente para eliminar estos
precipitados es necesario realizar tratamientos térmicos diferentes, que incluyan
aumentar la temperatura por encima de 1050°C, estabilizar mas tiempo a alta

temperatura o disminuir mas drasticamente la temperatura.
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