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Resumen

El presente trabajo de investigacién tuvo como objetivo principal, el
determinar y caracterizar la microestructura de una superaleaciéon Inconel 625
antes y después de pasar por procesos termomecdanicos, con el fin de

comprender su evolucién microestructural y sus fases presentes.

Para cumplir este objetivo se propuso realizar una caracterizacion
microestructural antes y después de una serie de trabajos termomecanicos, los
cuales se realizaron ensayos mecanicos de compresién en caliente a diferentes
temperaturas (900°C, 950°C, 1000°C, 1050°C) a diferentes velocidades de
deformacién (0.1 mm/s, 0.01 mm/s), en muestras previamente solubilizadas a
1150°C por 1 hora. Esto con la finalidad de caracterizar el material bajo estas
condiciones termomecanicas, esto con el fin de observar la formacién de fases y
precipitacion de carburos, todo esto mediante el uso de técnicas como Difraccion
de Rayos X, Analisis Térmico, Microscopia Optica, y Microscopia Electrénica de
Barrido.



Capitulo 1

Introduccion a las Superaleaciones

“El fracaso es una gran oportunidad,
para empezar otra vez con mas inteligencia.”
Henry Ford

1.1 Introduccidn

Una superaleacién, o también conocida como aleacién de alto
rendimiento, es una aleacion que presenta buena respuesta mecanica y
resistencia de fluencia a altas temperaturas, una buena estabilidad superficial, a
la corrosion y buena resistencia a la oxidacion. Estas aleaciones suelen tener
una matriz austenitica, la cual es una estructura cubica centrada en el cuerpo
(FCC por sus siglas en ingles). Teniendo como base los elementos Niquel (Ni),
Cobalto (Co), Niquel-Hierro (Ni-Fe) [1].

De acuerdo a (Sims, Stoloff, & Hagel, 1987) una superaleaciéon es una
aleacion desarrollada para ser usada a temperaturas elevadas, normalmente se
basan en los elementos del grupo VIIIB (esquematizadas en la Figura 1.1),
donde podemos encontrar altos médulos de elasticidad y donde la estabilidad en

la superficie se requiere.

Las superaleaciones se pueden clasificar en 3 clases: Base Niquel, Base
Cobalto, Base Niquel-Hierro (esta puede llegar a contener grandes cantidades
de Hierro, debido a esto obtiene su nombre superaleacion base Niquel-Hierro)

[1][2] [3].
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Figura 1.1 .- Se sefalan los elementos principales que se pueden encontrar en solucién en una
superaleacion. Donde los elementos bases son Hierro (Fe), Cobalto (Co) y Niquel (Ni).

1.2 Superaleaciones Base Niquel
Las superaleaciones Base Niquel presentan un buen comportamiento
hasta una temperatura de 1000°C aproximadamente. Para temperaturas

mayores se suelen emplear superaleaciones Base Cobalto [1] [2] [3].

Las superaleaciones Base Niquel presentan una microestructura singular e
interesante, la cual se puede ligar a sus excelentes propiedades mecanicas y
fisicas, donde se puede encontrar una distribucion de dos fases, Gamma (y) y

Gamma Prima (y°) [4]:

e Fase Gamma (v): solucion sélida, con una estructura cristalina cubica

centrada en las caras (FCC) que actia como matriz en donde otras
fases pueden residir. Contiene concentraciones altas de elementos
como: Co, Cr, Mo, Ru, Re.

e Fase Gamma Prima (y’): dispersion de precipitados intermetalicos

ordenados, los cuales son responsables de la gran resistencia de las
superaleaciones. Las formulas estequiometrias de esta fase son: NisAl,
NisTi o Niz(Al, Ti).

e Debido a la presencia del Niobio en la superaleaciones Base Niquel
este puede formar un intermetélico con una estequiometria NisNb, la
cual se puede presentar en dos estructuras cristalograficas una llamada

Gamma Segunda o Secundaria (y”, la cual tiene una estructura

12



tetragonal centrada en el cuerpo) o Delta (9, la cual tiene una estructura
ortorrémbica) [5].

e Carburos, Boruros, Nitruros, Carbonitruros: cuando el Carbono se

presenta en concentraciones por encima de 0.2 wt% se combina con
elementos reactivos como el Ti, Ta, Hf, Nb para formar carburos
primarios MC [5]. Durante el proceso termomecanico o la exposicién de
servicio, estos carburos se pueden descomponer en carburos Mx3Cs y
MsC, los cuales se sitian preferencialmente en las fronteras de grano
de la matriz, estos son ricos en Cr, Mo y W. A él su vez B se puede
combinar con el Cr o el Mo para formar Boruros, estos también se sitian
en las fronteras de grano de la matriz. La presencia de N puede hacer
que se formen nitruros y/o carbonitruros de elementos como el Cr, Tiy
Mo.

Los factores fisicos que le dan utilidad a las superaleaciones a temperaturas
elevadas, no es una cuestidn en magnitud de la temperatura de fundicién del
Niquel (1455°C), a diferencia del Hierro (1535°C) y el Titanio (1660°C), los
factores que contribuyen es su estructura cristalina cubica centrada en las caras
(FCC por sus siglas en inglés) ya que la tasa de los procesos que se activan

térmicamente que controlan la deformacion por termofluencia (creep) es baja [4]

[6].

1.3 Superaleaciones Base Cobalto
Las caracteristicas principales de las superaleaciones de base Cobalto son
[11[2] [3]:
« El punto de fusién de algunas superaleaciones base Cobalto es superior.
Por esta razén, el aumento de rendimiento de resistencia es de largo
plazo. Estas aleaciones son resistentes al calor, las cuales pueden
operar a temperaturas mas altas en comparacion con las
superaleaciones basadas en Niquel y/o Hierro.
« El alto contenido de Cromo aumenta la resistencia a la corrosiéon en

caliente y ayuda a reforzar la matriz debido a su alta dureza.
13



« Se caracterizan por una alta resistencia térmica a la fatiga y tienen
buena soldabilidad. Por lo cual se utiliza en turbinas.

Este tipo de aleaciones son endurecidas por solucién sélida y por
precipitacion de carburos. A diferencia de los otros tipos de superaleaciones, no
son endurecidas por una precipitaciéon ordenada y coherente. Los carburos que
se presentan en estas aleaciones son los mismos que se pueden presentar en
los otros sistemas, donde también se incluye un precipitado de carburo que tiene

una estequiometria Cr7Cs.

1.4 Superaleaciones Base Hierro-Niquel

Las Superaleaciones Base Hierro-Niquel, tienen una matriz austenitica
(FCC), estas aleaciones se endurecen por solucion sélida, por deformacion, y
por precipitacion de carburos. Estas aleaciones tienen como base el Hierro (Fe)
y el Niquel (Ni); donde se puede tener en porcentaje en peso del 25-60% de
niquel con adiciones de hierro desde 15% a 60% [7].

Las superaleaciones Base Hierro-Niquel se clasifican en cuatro grupos
dependiendo de la composicidén quimica y del mecanismo de endurecimiento por

el cual obtiene su resistencia mecanica, estos pueden ser:

e Endurecimiento por la fase y’,
e Endurecimiento por la fase y”,
e Aleaciones ricas en Hierro o aleaciones base Fe-Ni-Co,

e Formacion de Carburos, Nitruros o Carbonitruros.

1.4.1 Endurecimiento por la fase y’
Las aleaciones endurecidas por la fase y’ se dividen en dos grupos los

cuales son: aleaciones ricas en hierro o aleaciones ricas en niquel.

Las aleaciones ricas en hierro con bajos contenidos de niquel y
contenidos de titanio, estos necesarios para provocar la precipitacién de la fase

y obtener los niveles necesarios para la resistencia a elevadas temperaturas.

14



Las aleaciones ricas en niquel se caracterizan por tener grandes
cantidades de endurecedores por solucidn solida como por ejemplo: el
molibdeno, el cromo o el tungsteno, y grandes fracciones volumétricas de

endurecedores por precipitacion.

1.4.2 Endurecimiento por la fase y”’

Una de las aleaciones que comunmente se endurece por la precipitacion
de la fase Gamma Segunda (y”) es la aleacién Inconel 718; esta fase
proporciona propiedades favorables de resistencia y de trabajo a temperaturas
elevadas; a diferencia de la fase y’, la fase y” tiene un mayor grado de
endurecimiento ya que se ha reportado que la fraccién volumétrica es 4 veces

mayor que la fase y’ [8].

1.4.3 Aleaciones ricas en Hierro-Niquel-Cobalto

El tercer grupo son aleaciones ricas en Hiero y en Niquel, con adiciones
de Cobalto, estas aleaciones tienen combinaciones de precipitacion de y’, la cual
proporciona una alta resistencia y bajos coeficientes de expansion térmica;
dichos coeficientes se deben a que no existe la presencia de endurecimiento por
solucién soélida como el Cromo y el Molibdeno. Estas aleaciones ofrecen
excelente resistencia alrededor de los 650°C. No obstante, la ausencia del
Cromo puede reducir la resistencia a la corrosién durante la exposicién al

servicio del material a altas temperaturas.

1.4.4 Aleaciones endurecidas por Carburos, Nitruros y Carbonitruros

Este grupo de superaleaciones base Hierro-Niquel tienen un alto
contenido de carbono y son endurecidas por solucion sélida, carburos, nitruros
y/0 carbonitruros; estas aleaciones pueden operar en aplicaciones que requieren
bajos esfuerzos en temperaturas por debajo de los 1093°C donde su mayor
requisito es la resistencia a la oxidacién [9] [10].

1.5 Métodos de Endurecimiento en Superaleaciones
Algunos de los principales métodos de endurecimiento presentes en las
superaleaciones son por solucién soélida, dispersién de carburos y de oxidos, y

15



por ultimo mediante la precipitacion de fases secundarias. Otro de los métodos
usados es el del refinamiento del tamafo de grano, el cual puede ser un
mecanismo adicional de endurecimiento, sin embargo no es un método comun,
esto debido al ambiente de altas temperaturas o al rango de temperaturas que
puede estar expuesto el material. En una misma aleacion se puede presentar los
tres tipos de endurecimiento comunes, es decir se endurece por solucion sdlida
seguida de una dispersiébn de carburos y de éxidos. Sin embargo hay un
mecanismo dominante, dependiendo de la aleacion. Estos mecanismos juegan
un papel importante, en las capacidades en relacién con la temperatura y los
esfuerzos a los que el material es sometido, los métodos de manufactura y al
costo de los componentes [3].

1.5.1 Endurecimiento por solucion solida
El endurecimiento por solucion solida se debe afiadiendo grandes adiciones
de Cromo (Cr), Molibdeno (Mo) y Tungsteno (W), al igual se afladen pequefas
adiciones de Tantalio (Ta), Zirconio (Zr), Niobio (Nb), Boro (B) entre otros
elementos; donde estos elementos proporcionan el endurecimiento por solucién
sblida, debido a que encuentran disueltos dentro de la matriz de manera
sustitucional o de manera intersticial. Los efectos que producen los elementos
aleados son bastante estables, actuando en los bordes de grano como frenos en
el avance de las dislocaciones, lo que provoca la resistencia a la termofluencia
[3].
En la Figura 1.2 se muestra en la tabla periddica los principales efectos de
los elementos de una superaleacion Base Niquel, los cuales pueden ser:
e Formadores de fase en las fronteras de grano,
¢ Adiciones para refinar el tamano de grano,
e Proteccion superficial,
e Endurecimiento por solucion soélida,
e Endurecimiento de las fronteras de grano,
e Modificadores de precipitacion,

e Formadores de precipitados.
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Figura 1.2.- Tabla periédica de los elementos que muestra los efectos de los elementos involucrados
en una superaleacion Base Niquel [ref. curso materiales avanzados] [11].

1.5.2 Endurecimiento por dispersion de carburos
Todas las superaleaciones que contienen pequenas cantidades de carbono,
que en combinacidon con otros elementos aleantes, pueden producir una red de
finas particulas de carburo muy estables. Estos carburos, tales como TiC, BC,
ZrC, TaC, etc., poseen una extraordinaria dureza, pueden ayudar a elevar la
resistencia a la termofluencia (creep) [2] [3].
1.5.3 Endurecimiento por precipitacion de fases secundarias ordenadas.
Algunas superaleaciones de niquel que contienen Al y Ti forman
precipitados endurecedores, coherentes con la matriz, del tipo gamma prima
(NisAl, NisTi) durante el envejecimiento, que aumentan la resistencia de la
aleacion, sobre todo a altas temperaturas. En otras superaleaciones de niquel
que contienen Nb entre otros elementos pueden formar precipitados del tipo
gama segunda o delta que tienen una estequiometria NizNb, donde en ciertas
aleaciones puede ser benéfico, pero en otras puede afectar en gran proporcion
el desempeno de esta.
Controlando la microestructura y el mecanismo de endurecimiento, es
posible mejorar las propiedades mecanicas de la aleacion en especial: la

termofluencia (creep) y el esfuerzo final de ruptura.
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2.6 Metalurgia Fisica de las Superaleaciones

La metalurgia fisica de las superaleaciones quizda sea una de las mas
complejas de las aleaciones existentes, ya que poseen una gran cantidad de
elementos aleantes presentes en la aleacion, debido a esto cada elemento
afnadido juega un importante papel dentro de la misma, y esto hace que se deba
controlar la cantidad a medida de que no se alteren las propiedades y
caracteristicas necesarias para la aplicacion de la superaleacion.

En primera instancia tenemos un primer grupo de elementos Niquel,
Cobalto, Hierro y Cromo, Rutenio, Molibdeno, Renio y Tungsteno, estos
elementos tienen un radio atomico similar al Niquel, y es por esto que tienden o
preferencialmente se encuentran en solucion solida ya que estabilizan la matriz.
Un segundo grupo de elementos los cuales son: Aluminio, Titanio, Tantalio y
Niobio, tienen un radio atémico mayor al Niquel, y estos promueven la formacion
de fases ordenadas como la fase y’ con una estequiometria Nis(Al, Ta, Ti) y y”
NisNb. El Boro, Carbono, Zirconio y Nitrégeno constituyen un tercer grupo de
elementos que tienen a segregar en las fronteras de granos de la matriz y, ya
que estos elementos tienen un radio atomico muy diferente al Niquel, estos
elementos promueven la formacion de carburos, boruros, nitruros o
carbonitruros, principalmente se encuentran carburos de Cromo, Molibdeno,
Tungsteno, Niobio, Tantalio y Titanio; el Cromo y el Molibdeno promueven la
formacion de Boruros [4].

El Niquel es capaz de soportar la formacion de la fase gamma prima y’
Niz(Al, Ta, Ti), esta fase tiene una estructura cristalina tipo L1, (ilustrada en la
Figura 1.3), esta fase puede llegar a incrementar abruptamente el limite elastico
de la superaleacién, debido a esto el flujo de esfuerzos incrementa dependiendo
de la temperatura, este efecto puede ser benéfico y es usado para aplicaciones
de alta temperatura. Esta fase es responsable de algunos de estos efectos,
debido al comportamiento de los defectos de las estructuras planares (frontera
anti-fase y la falla de empaquetamiento atémico).
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Figura 1.3.- Estructura cristalina de la fase gamma prima, arreglo de los atomos de Ni y Al a)
fase NizAl ordenada, b) después de un desordenamiento de atomos [12].

Para evitar la corrosion, oxidacién y/o sulfuracién, se emplean elementos
aleantes el Cromo y el Cobalto; el Aluminio, el Titanio y el Tantalio elevan el flujo
e esfuerzos y el esfuerzo ultimo en tension (UTS); el Molibdeno, el Renio y el
Tungsteno ayuda a elevar la tenacidad del creep dependiente del tiempo [4].

En la Tabla 1.1 se muestra el papel que juega los elementos participantes en

las superaleaciones.
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Efecto (a)
Endurecedores de Solucion Solida

Estabilizadores de matriz FCC
Carburos de:
MC

M-Cs

MZSCG

Carbonitruros

Formadores de y'

Retardadores de la formacién hexagonal n
Elevadores de temperatura de solvus de y'

Endurecimiento de precipitacion
intermetalicos
Resistencia a la oxidacion

Mejora resistencia a la corrosion en caliente

Resistencia a la sulfatacion

Mejora propiedades de termofluencia
Aumenta la resistencia a la ruptura
Refinadores limite de grano

Facilita el trabajo

Retarda coercion de y'

Base Hierro
Cr, Mo

C, W, Ni

Ti

Cr

C,N

Al, Ni, Ti
Al, Zr

Al, Ti, Nb
Cr

La,Y
Cr

B

B

Base Cobalto
Nb, Cr, Mo, Ni,

W, Ta
Ni
Ti

Cr
Cr
C,N

Al, Mo, Ti(b),
W, Ta
Al, Cr

La, Y, Th
Cr

B, Zr

Ni, Ti

Base Niquel

Co, Cr, Fe, Mo,
W, Ta

W, Ta, Ti, Mo,
Nb
Cr

Cr, Mo, W
C,N

Al Ti

Co

Al, Ti, Nb

Al, Cr, Y, La,
Ce
La, Th

Cr, Co, Si
B, Ta
B(c)

B, C, Zr, Hf

a) No todos los efectos necesariamente ocurren en la aleacion mencionada

b) El endurecimiento por precipitacion de Ni3Ti, también puede ocurrir si el Niquel presente
es suficiente
c) Si esta presente en grandes cantidades, pueden formarse Boruros

Tabla 1.1.- Papel de los elementos aleantes en las superaleaciones [10] [13].
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Capitulo 2

Superaleacion Inconel 625

“No tengo talentos especiales,
Pero si soy profundamente curioso”
Albert Einstein

2.1 Introduccion

La superaleacion Inconel 625, es una aleacion base Niquel, la cual tiene la
caracteristica de una buena combinacion de resistencia a la corrosién y una
buena resistencia mecanica a temperaturas elevadas [2] [14]. Esta aleacion es
una solucién solida base Niquel austenizada. La composicidbn quimica

porcentual de la aleacion se describe en la Tabla 2.1 [15].

Elemento Porcentaje Elemento Porcentaje
Niquel (Ni) Balance Cobalto (Co) Max 1.00%
Cromo (Cr) 22.00-23.00% Carbono (C) Max 0.1%
Molibdeno (Mo) |8.00-10.00% Tantalio (Ta) Max 0.05%
Niobio (Nb) 3.15-4.15% Silicio (Si) Max 0.5%
Hierro (Fe) Max 5 % Manganeso (Mn) | Max 0.5%
Titanio (Ti) Max 0.40% Fosforo (P) Max 0.015%
Aluminio (Al) Max 0.40% Azufre (S) Max 0.015%

Tabla 2.1.- Composicion quimica porcentual, expresada en porcentajes de masa de la
superaleacion Inconel 625 [16] [17].

Las superaleaciones base Niquel son altamente dependientes de los
parametros de deformacién asi como de la temperatura y de la velocidad de
deformacioén. Para esta aleacion es muy importante poder controlar el proceso
de trabajo en caliente, para llegar a obtener la microestructura deseada. Sin
embargo la informacién de los parametros éptimos de trabajo en caliente de esta
aleacion es limitada. Es por eso que es necesario investigar el desempefio de
deformacion en caliente, de manera que se pueda poder optimizar el proceso de
trabajo en caliente y de esta manera tener un mejor control de la microestructura
y de las propiedades mecanicas [14] [18] [19] [20] [21].
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Se ha observado que el mejor desempenio es a la temperatura de 950°C con
una velocidad de deformacion de 0-0.5 s-1. A bajas velocidades un flujo de
esfuerzos se observan en contraste con lo observado a altas velocidades de
deformacién, donde esta decrementa gradualmente hasta que la muestra se
fractura [19].

De la misma forma hay una alta influencia del tratamiento térmico;
normalmente esta aleacion se trata en rangos de temperatura de 500-1125°C y
se endurece en rangos de 600-950°C. En estos rangos de temperatura se
encuentran diferentes muestras de precipitados, los cuales pueden ser [14] [18]
[19] [21] [22] [23] [24]:

e Precipitados intermetalicos y” y d.

e Carburos Primarios (MC), Carburos Secundarios (MgC and Mgx3Csg), Y
carbonitruros.

e Fases detrimentales (A3B) tipo TCP (Topologically Close-Packed) o, u,
Laves.

En la Tabla 2.2 se muestran los rangos de temperatura de precipitacion
correspondiente a cada tipo de precipitado que se presenta en esta aleacién [18]
[14][19] [21] [22] [23].

650-850°C Fases intermetalicas y“y d NisgNb, Nis (Ti, Al, Nb) y Ni, (Cr, Mo).
700-1075°C. Carburos Secundarios My3Cg y MgC (“M”: Nb, Cr y Mo).
900-950°C Carburos Primarios MC (“M”: Ti, Nb).

Tabla 2.2. — Rangos de temperatura de las principales fases que se pueden formar en la Inconel
625 [14] [20] [25] [26] [27].

2.2 Métodos de Endurecimiento en la superaleacion Inconel 625
Dentro de la superaleacion Inconel 625 se presentan los tres métodos de
endurecimiento antes mencionados, sin embargo esta aleacion fue disefada

para endurecer por solucion sélida, los métodos pueden ser [2] [3]:
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e Por solucién soélida.
e Por dispersion de Carburos.

e Por precipitacién de fases secundarias

2.3 Endurecimiento de solucion sélida en la superaleacion Inconel 625

El endurecimiento por solucion solida es el incremento de la resistencia
de la matriz adicionando elementos distintos a la aleacidn. Esto ocasiona, que se
genere una distorsion en la red atémica, haciendo que se inhiba el movimiento
de las dislocaciones. El endurecimiento por solucién solida incrementa con las
diferencias de los tamanos atomicos, donde se tiene hasta una diferencia del 10
por ciento del tamafo atomico, esto siguiendo las reglas de Hume-Rothery. Se
hace uso de elementos con alto punto de fusidbn de manera que el soluto, pueda
proveer una alta cohesion en la red y ayuda a reducir la difusion a altas

temperaturas [3].

La solucion solida disminuye la energia de empaquetamiento en la red
cristalogréfica, esto lleva primordialmente a la inhibicién del deslizamiento de las
dislocaciones entre los planos cristalograficos, el cual es el principal modo de
deformacién en cristales imperfectos a temperaturas elevadas. El tener una baja
energia de empaquetamiento, hace que las dislocaciones cambien de direccion
de una manera mas compleja, dado que encuentran una barrera, y les es mas

dificil traspasarla, moviéndose a otro plano de deslizamiento [3].

El endurecimiento por solucion solida depende principalmente de los

siguientes puntos [3]:

e Concentracion de atomos de soluto,
e Mobdulo de corte de los atomos de soluto,
e Eltamano atomico del soluto,

e La valencia del soluto (materiales i6nicos).

Con la informacién anterior, en la superaleacién Inconel 625, cada uno de los

elementos contenidos en la misma, juegan un papel en particular, respecto a las
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propiedades y caracteristicas de la misma. En la Figura 2.1 se muestra los
principales efectos de los elementos presentes de una superaleacion Base
Niquel (Ni), y a continuacion se describe los elementos de mayor importancia en
la Inconel 625 [11].

= El Niquel (>50%) ademas de ser el elemento base de la superaleacién
625, aporta buena resistencia mecanica, en trabajo en caliente debido a
su condicion de que no presenta cambios alotrépicos en la
microestructura y una buena resistencia a la corrosibn a altas

temperaturas.

= ElI Cromo (»22.00-23.00%): aporta un aumento en el endurecimiento por
solucién sélida y también aporta resistencia a la corrosién a bajas y a
altas temperaturas.

= El Hierro (max. 5%): este elemento es coherente con la estructura
cristalina austenitica (FCC) de la matriz (y), este se encuentra en solucion
solida dentro de la aleacion, donde uno de los efectos significativos es de
aumentar levemente el porcentaje en volumen de fases secundarias; otro
uso principal es bajar el alto costo de tener una matriz pura en Niquel,
aunque uno de los efectos secundarios es disminuir el punto de fusién de
la superaleacién, no obstante, esto da un beneficio econémico, haciendo
que la aleacién tenga un menor costo de produccion y de materia prima.

= El Carbono (»max. 0.1%): aun cuando este se encuentra en porciones
pequenas, puede dar lugar a la formacién de carburos primarios (MC) y
carburos secundarios (MgC, M23Ce) con diferentes elementos como por
ejemplo: el Niobio, el Titanio, Molibdeno y Cromo. La precipitacion de
estas particulas mejoran la resistencia a la termofluencia, ya que tienen
lugar en los limites de grano, de esta forma el deslizamiento intergranular
se dificulta.

= El Niobio (=3.14-4.15%): es un agente precipitante endurecedor que
puede combinarse con el Carbono para la formacién de carburos, puede

llegar a formar fases secundarias llamada gamma segunda y”, la cual es
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la fase precipitante endurecedora en algunas aleaciones base Niquel,
esta subsecuentemente puede transformar en la fase delta & [5].

= El Titanio (méax. 0.40%): es un agente aleante que puede precipitar en
una fase secundaria llamada gamma prima y’, sin embargo esta puede
entrar en solucion solida aumentando la resistencia a la corrosion.

= El Aluminio (®max. 0.40%): este elemento al igual que el cromo aumenta
la resistencia a la corrosién y a la oxidacion.

» ElI Cobalto (max. 1.00%): se afade como agente endurecedor en
solucién sélida.

= El Silicio, Fosforo y el Azufre son impurezas en menor cantidad en peso,

estas se encuentran en los limites de grano.

2.4 Endurecimiento por dispersion de Carburos.

El endurecimiento por dispersion de carburos, cuando es disefiado con
cuidado, puede incrementar la tenacidad a la termofluencia. Esto debido a que el
material cuando se encuentra en servicio, los procesos de termofluencia a

temperaturas altas ocurren en las fronteras de grano [3].

La dispersion y/o precipitacion de carburos se presentan de manera
preferencial en las fronteras de grano, de esta manera se puede inhibir el
deslizamiento de las mismas, ya que los procesos de termofluencia pasan a

través de la frontera de grano al interior de grano, donde la difusion es menor [3].

Al igual que los precipitados que se presentan dentro del grano, los carburos
pueden endurecer el sistema, sin embargo su efecto es mayor cuando ocurren
de manera intergranular, es decir cuando se precipitan en las fronteras de los
granos [3].

25



Modificacion

Formador de Elemento ~ Precipitacion Fases de limite
precipitados base \ de grano
\ Proteccion
\ o \ \ superficial A

~ ,
Co \ - =
f . \
‘(Cu\\ Zn \ Ga\Ge\As Se B:\\ Kr
TR — »
Au\Rn | Pd | AgCd | In | SnlSoiTel 1 | Xe
== . \
. : =

Au \ Hg ‘\ Ti | Pbi-Bi \Po\Al \Rn
\ == \

-
——

. \ Re 05'll Ir ." Pt \

L

\.

Endurecedor de Endurecedor
limite de grano solucién solida

Figura 2.1.- En la tabla periédica se muestran los elementos que se afiaden a una superaleacion, los
elementos que se encuentran marcados con lineas cruzadas son elementos que benefician a la matriz, y

los elementos marcados con lineas horizontales son elementos perjudiciales o dafinos [2] [10] [13]

2.4.1 Carburos Primarios

La formacién de carburos primarios (MC) de titanio (Ti) y Niobio (Nb), se
presentan en forma de carbonitruros [23]. Estos carburos Primarios MC tienen
una estructura cubica, teniendo los siguientes parametros de red: ap=0.430-
0.470.

El Carburo de Titanio (TiC) tiene poca solubilidad con el nitrégeno (N),
circonio (Zr) y el molibdeno. De esta manera, los elementos en este carburo
primario pueden variar, al mismo tiempo podemos encontrar los elementos
tantalio (Ta), hafnio (Hf), torio (Th) o circonio (Zr) [2].

Este carburo tiende a descomponerse o generar durante el tratamiento
térmico carburos secundarios, los cuales tienen una composicion estequiometria
MsC y M23Cg (donde “M” puede ser un elemento metalico que se encuentra en
solucibn o una combinacién de elementos), estos suelen formarse en las
fronteras de grano, en solucién solida nominal tienden a formarse después de
una exposicion larga de servicio [2].
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2.4.2 Carburos Secundarios

La formacion de carburos secundarios MgC y M23Cs, se componen de los

siguientes elementos en distintos porcentajes: cromo (Cr), hierro (Fe), niobio

(Nb) y molibdeno (Mo) [25]. Estos carburos tienen una estructura centrada en el

cuerpo (FCC), donde se clasifican en dos grupos definidos dependiendo de la
estequiometria [2] [15] [20] [24]:

M»3Cs: tiene como parametro de red ap= 1.050-1.070, es cubico con un
tipo de estructura Fm3m, se presentan combinaciones de Ni-Cr-Mo, Cr-
Nb-Mo, y varias series de composiciones diferentes, este carburo puede
precipitar en forma de peliculas, globular, plaguetas, lamellae y celular,
estos tienden a formarse en las fronteras de grano [2] [24]

MgC: tiene como parametro de red ap=1.085-1.175 con una estructura
cubica Fd3m, se localizan en las fronteras de grano, se encuentran
algunas combinaciones por su composicién quimica de Cr-Nb-Mo, es un
carburo de distribucion al azar, puede aparecer en un tono rosado en las
fronteras de grano, tiene alguna solubilidad con los elementos: Cr, Ni, Nb,
Ta, Si, Fe, Co. De esa manera también pueden entrar dentro de la

composicion en algunos casos [2] [24].

2.5 Endurecimiento por Precipitacion de Fases Secundarias.

2.5.1 Fases Intermetalicas

Dentro de las fases intermetalicas presentes en esta aleacién, se encuentra

una fase intermetélica con composicién quimica NisNb, este intermetélico se

puede presentar en dos fases las cuales se exponen a continuacién:

e La primera fase es la Gamma Segunda o Secundaria (y“): la cual
tiene una estructura cristalina tetragonal centrada en el cuerpo del
tipo DOz, del grupo espacial 14/mmm [28], la cual se muestra en la

e Figura 2.2, es estable, pero su arreglo atdbmico es incoherente
respecto a la matriz [2]. En la Figura 2.3 se muestra una imagen de
TEM de esta fase.
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Figura 2.2.- Estructura cristalina de la fase NisNb y”, en (a) se muestra la celda unitaria, y en (b)

los planos de empaquetamiento [29].

Figura 2.3.- Imagen de TEM de la fase Gamma Segunda (y”), donde se muestran 2 variantes de esta fase,
en cuestion de tamano y la extension del precipitado [30].

e La segunda fase es la Delta (8), la cual tiene una estructura cristalina
ortorrémbica del tipo DO, (perteneciente al grupo espacial Pmmn
[28]) esta se muestra en la Figura 2.4, esta fase es metaestable pero
a diferencia de la gamma segunda, esta es semicoherente con a la
matriz [25], en la Figura 2.5 se muestra una imagen de esta fase en

una superaleacién Inconel 718 termomecanicamente procesada [31].
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Figura 2.4.- Estructura cristalina de la fase & NisNb [32].

Figura 2.5.- Imagen de microscopia 6ptica de una aleacion 718 termomecanicamente procesada a 980°C
[31].
Las principales diferencias entre la fase Gamma Segunda (y”) y la fase Delta
() son:

e La fase Gamma Segunda (y“), tiene una morfologia de disco, esta fase
tiende a precipitar en los planos {100} con un radio aproximado en un rango
de 130-150 A, teniendo un espesor de 50-90 A, esta fase actia como
anclaje de dislocaciones, de esta manera se puede endurecer la aleacién
dentro de un rango de porcentaje en peso, tiene como parametros de red
a0=3.624 A c,=7.406 A [2] [20] [25].

e Por otro lado la Fase Delta (8) NisNb, tiene una morfologia laminar, se ha
observado esta fase en las fronteras de grano austeniticas, controlando el
delta-processing en esta aleacibn puede tener efectos a favor en
incrementar la ductilidad en la matriz [25]. Se ha observado en aleaciones
base Niquel tales como Inconel 718 a 815°C, se forma por reaccion celular
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a temperaturas bajas de envejecido y en precipitaciones intergranulares a
altas temperaturas de envejecido. Otro de los efectos que se puede
presentar es que esta fase sirve en el control del crecimiento del tamarno de
grano durante un tratamiento de solubilizado, cuidando la morfologia de
esta fase también es posible proporcionar resistencia a la fractura por
fluencia en las fronteras de grano, esta fase tiene como parametros de red
20=5.106-5.11 A, bo= 4.21-4.251 A, co= 4.52-4.556 A [2] [33].

Se ha observado que la precipitacién de la fase y” y la transformacién de la
fase gamma segunda y” a la fase delta & es mas rapido bajo cargas ciclicas, en

comparaciéon de un envejecimiento térmico [26].

Otro de los precipitados intermetalicos que se pueden observar es Nis (Cr,
Mo) tiene un tamano entre 10-20 nm, tiene una estructura ortorrémbica del tipo
Pto2Mo este es coherente con la matriz, una fuente mayor de endurecimiento en
esta aleacion es la coherencia de deformacion. La distorsién de red entre la
matriz y los precipitados juega un papel importante en el proceso de co-
precipitacion y al mismo tiempo en el desempefo de la microestructura y las
propiedades mecanicas en temperaturas elevadas [2].

Las fases intermetalicas anteriores pueden ayudar o perjudicar el desempefio
de la aleacién haciendo que puedan detener el movimiento de las dislocaciones
siguiendo el mecanismo de Orowan, donde estas fases anclan el movimiento de
la dislocacion si estas son incoherentes con la red atdmica. No obstante la fase

Gamma Segunda y” al ser

2.5.2 Fases TCP (Topologically Closed Packed)

Dentro de este grupo encontramos compuestos intermetalicos del
tipo A3B, que comunmente se les conocen como fases TCP (por sus siglas
en inglés Topologically Closed Packed) o también se les conoce como
fases detrimentales, esto debido a sus estructuras cristalinas, las cuales
son [24] [34]:
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e Fase Laves

e Fase Sigma (0)
e Fase Mu (p)

e Fase Ni:M

Fases Laves: esta fase tiene una estructura cristalina hexagonal

A.B, se presenta en aleaciones binarias. En aleaciones complejas (de
mas de 3 elementos), esta fase puede contener cantidades significantes
de impurezas; en la Inconel 625, esta fase contiene variaciones de
composicion quimica, que se ven reflejadas en el procesado de la
superaleacion, donde las particulas se formaron. Sin importar el
procesado, esta fase contiene generalmente elementos como Nb, Mo, Si,
Fe y Cr [24].

Fase Sigma (0): en las aleaciones Fe-Cr, que contienen mas de

20% de Cr, aparece la fase Sigma (o). Esta fase contiene una estructura
compleja tetragonal, y tiende a nuclear en las fronteras de los Carburos
M»3Cg donde la estructura y la composicién estadn relacionadas. En
sistemas de aleaciones Ni-Cr, esta fase puede formarse teniendo 10 wt%
Mo y mas de 15 wt% Fe y algunos elementos que estabilizan esta fase
como el Siy el W [24].

Fase Mu (u): De acuerdo con Tawancy [35] la fase Mu tiene un tipo

de composicidon AgB; donde A puede constar del elemento Mo y/o W,
mientras que B pude ser Fe y/o Co. Esta fase tiene una estructura
cristalina hexagonal compacta y un sistema cristalino D8s. No obstante
algunos investigadores afirman que esta fase posee una estructura
romboédrica, debido a que esto ocurre en aleaciones que contienen Cr
con grandes adiciones de Mo, W y que son estabilizadas con Fe [24]. Las

particulas de la fase Mu tienden a nuclear en los carburos M6C, que son
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estructuralmente y composicionalmente similares debido al Mo. Para
ciertas aleaciones Ni-Cr-Mo-Fe, esta fase posee la siguiente composicion
quimica (Ni Cr Fe Co) (Mo W) [35].

Fase Ni,M: Esta fase intermetélica posee una estructura tipo Pt,Mo,
esta fase precipita después de un tiempo prolongado a temperaturas
cercanas a 600°C [24] [36]. Esta fase se conoce como Ni>M o Ni, (Cr, Mo)
y tiene seis variantes y precipitados en los granos austeniticos [24]. Esta
fase exhibe una morfologia de copos de nieve y se distribuyen

uniformemente en la matriz [37].

2.6 Recristalizacion
Se ha observado que las aleaciones base Niquel pueden recristalizar
dinamicamente, no obstante la recristalizacion dinamica aumenta la ductilidad de
la aleacion [1], [38]. En este caso, se debe de controlar la microestructura,
debido a que esta juega un papel importante en el proceso de un material a
temperaturas elevadas, dado que los materiales con granos finos tienen mayor
ductilidad en caliente y requiere cargas menores al ser maquinada, a diferencia
de materiales con granos largos requieren de cargas mayores y son mas dificiles
de maquinar [39].
Los materiales deformados en caliente se pueden separar en 3 grupos,

respecto a la recristalizacion (RXN) que se pueda llegar a presentar:

e Recristalizacién completa (RXD).
e Recristalizacidon parcial (PRXD).
e Sin Recristalizaciéon (UNRXD).

En general, es necesario evitar la recristalizacién parcial para cumplir las

especificaciones del cliente, dado que si existen cristales sin recristalizar de una
deformacién previa, no podrian recristalizar en deformaciones posteriores [22].
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Estructuras finas y uniformes se pueden alcanzar deformando los materiales
por debajo de la temperatura de inicio de recristalizacién (controlando el rolado)
seguido de un tratamiento de recristalizacién por encima de la temperatura de
recristalizacion estatica. Este proceso es similar al rolado en frio con envejecido.
Alcanzar estructuras finas y uniformes con las condiciones como si fuera rolado
en caliente, requiere grandes deformaciones en temperaturas por encima de la

temperatura de recristalizacion [38] [39].

2.7 Efectos de temperatura en el tamano de los granos recristalizados.
Existe una correlacion aparente entre la estructura de grano y la temperatura

de deformacion. Las diferencias entre las temperaturas se pueden atribuir a los

efectos del rolado mas que el eje de compresion, la quimica, los efectos de

deformacién y los pasos en el rolado, sin embargo existe una correlacion

importante [19].

2.8 Diagrama Tiempo-Temperatura-Transformacion

Aun cuando la superaleacién Inconel 625 fue disefiad para ser endurecer
por solucion sdélida, esta presenta la formacion y precipitacion de fases, esto es
de pendiente de la temperatura a la cual se envejece [40]. Un diagrama TTT
(Time-Temperature-Transformation por sus siglas en inglés) es una herramienta
atil para identificar la formacion de estas fases. Aun cuando se han presentado
algunos diagramas TTT de la Inconel 625, estos difieren en algunos aspectos.
Las razones por las cuales estos pueden diferir se debe principalmente por dos
razones principales; la primera es debido a la composicion quimica del material
usado al momento de determinar el diagrama TTT, la segunda es por la técnica

para determinar la formacién y/o transformacion de fases [24].

Con los aspectos antes mencionados, un diagrama TTT de la Inconel 625
fue publicado por Kohler et al el cual se muestra en la Figura 2.6. Un tratamiento
térmico es capaz de cambiar el diagrama TTT de una aleacién, como por
ejemplo un tratamiento de solubilizacion, donde el comportamiento de

precipitacion de la Inconel 625 cambio, asi mismo Kohler et al propusieron un
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diagrama TTT posterior a un tratamiento de solubilizado de esta aleacion el cual
se muestra en la Figura 2.7.
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Figura 2.6.- Diagrama de tiempo-temperatura-transformacion de la Inconel 625 [25].
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Figura 2.7.- Diagrama tiempo-temperatura-transformacién de la Inconel 625 después de un tratamiento de
solubilizado [25].

Algunas de las fases que mas impactan en esta aleacion es la Gamma
Segunda (y”) y la Fase Delta (8), debido a su relacion con las propiedades
mecanicas de la aleacién, es por esto que Mataveli et al caracterizaron esta
aleacion y publicaron un diagrama TTT donde encontraron los dominios de estas
fases, este diagrama se muestra en la Figura 2.8.
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Figura 2.8.- Diagrama tiempo-temperatura-transformacién de la Inconel 625, con los dominios de
precipitacion y transformacién de las fases Gamma Segunda (y”) y Fase Delta (5) [26].

2.9 Planteamiento del Problema

Uno de los principales problemas en las superaleaciones es la ductilidad que
presenta en relacion a la temperatura a la que se desea forjar o conformar.

Es por eso que se realizd un estudio de esta relacién dado que existe un

rango de temperaturas en el cual la aleacién, puede perder estas propiedades y
al deformar el material, se presentan grietas internas o externas que pueden
llegar a fracturar en algun proceso que conlleva el material para llegar a un
producto final; otro de los problemas que se presenta es cuando el material se
encuentra en servicio, donde presenta problemas de procesado, control

microestructural, fractura o perdidas de propiedades mecanicas y fisicas [18]
[20] [21].

2.10 Hipétesis
La evolucidon microestructural, la formacion de fases secundarias y de
precipitados ordenados (carburos) en la superaleacion Inconel 625, son

dependientes de las condiciones termomecanicas a las que es sometida.
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2.11 Objetivos

2.11.1 Objetivo general

Determinar la evolucion microestructural de una superaleacion Inconel 625,

sometida a diferentes condiciones termomecanicas.

Analizar el comportamiento microestructural de una superaleacion Inconel

625 bajo diferentes procesos termomecanicos, con el fin de comprender su

comportamiento a altas temperaturas, la formacion de fases secundarias y

precipitados de carburos.

2.10.2 Objetivos Particulares

1.

Andlisis microestructural de la aleacién a diferentes temperaturas de
deformacioén.

Determinar el efecto de un proceso termomecanico sobre la
microestructura final de la aleacion.

Caracterizar el material posteriormente de la deformacién inducida en el
material.

Caracterizar la superaleacién Inconel 625 antes y después, de distintos
trabajos termomecanicos.

Analizar la formaciéon de precipitados y fases mediante microscopia
Optica, microscopia electronica de barrido y difraccion de rayos x.
Determinar la temperatura de deformacion y el tratamiento térmico éptimo

para el desempeno de la aleacién.
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Capitulo 3

Trabajos termomecanicos

“La vejez empieza, cuando se acaba la curiosidad”
José Saramago

3.1 Introduccion.

Un proceso de forjado en un material, en general involucra la introduccion
de calor y deformacién para dar una forma deseada e impartirle propiedades
mecanicas deseadas. Durante el proceso de trabajo de las superaleaciones, hay
diferentes ciclos de procesos termo-mecanicos de calentamiento y deformacion.
Debido a eso las superaleaciones son sensibles a la historia de proceso, estos
ciclos pueden llegar a tener un efecto importante sobre las propiedades finales,

de un componente formado de una superaleacién [2] [3] [41].

La prediccion y control la microestructura durante estos procesos termo-
mecanicos de los materiales metalicos en general, juega un papel importante ya
que con respecto a la optimizacién de las propiedades de los servicios
subsecuentes que tiene el producto final. Esta establecido que los procesos
como la recuperacién dinamica, la recristalizacibn dinamica continta vy
discontinua, la recristalizacion metadinamica, la recuperacion y la recristalizacion
estatica, y el crecimiento del tamafo de grano pueden llegar a afectar cada uno,

la microestructura final que se produce durante el proceso termo-mecanico.

La recuperacion dinamica, es dificil para los materiales con baja energia
de falla de apilamiento, como por ejemplo el hierro en su fase austenitica, el
cobre y el niquel, asi mismo en la Inconel 625. Por lo tanto una gran reserva de
energia almacenada (por ejemplo: las dislocaciones) puede ser acumulada
durante el trabajo en caliente y proporcionar la fuerza motriz para la
recristalizacion dinamica discontinua y la recuperacién [18].
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La superaleacion Inconel 625 es ampliamente utilizada para la aplicacion
de la industria aeronautica, aeroespacial, quimica, nuclear, petroquimica e
industria marina. La Inconel 625 contiene muchos elementos de aleacion, que
dan lugar a dificultades en la creacibn de elementos forjados con
microestructuras controladas. Un forjado de precision con control de la
microestructura y de las propiedades mecéanicas son esenciales para la forja de
las superaleaciones. Es por esto que el procesamiento termo-mecéanico se ha
utilizado para el control de la microestructura y de las propiedades mecanicas
incluyendo la resistencia, la termofluencia y las caracteristicas de resistencia a la
nucleacion y asi de la propagacién de grietas por fatiga [18].

Los objetivos de los procesos de conformado en caliente como el
laminado o forjado son la produccion en masa de los bienes finales o del
producto semifinal con las propiedades mecanicas y fisicas deseadas, con la
precision de la forma. La naturaleza de los procesos de conformado en caliente
es termo-mecanico, mientras que muchos factores influyen en las propiedades
fisicas del producto. Estos factores varian de los parametros del proceso, como
la temperatura, velocidad de herramental y la friccién, asi como de los

parametros del material: la composicion quimica y su microestructura [41] [42].

3.2 Mecanismos de deformacion

La deformacion plastica en un material metalico, depende del movimiento
de las dislocaciones, donde estos ultimos son imperfecciones en la estructura
cristalina. Para la deformacién inelastica de un cristal sin defectos, exige
esfuerzos muy grandes, no obstante, mover una dislocacién resulta mas facil
[43] [44].

Los mecanismos de deformacién de la Inconel 625 son diferentes, a
diferentes temperaturas. A una temperatura baja, la deformacién esta dominada
por el maclado. Mientras que para temperaturas altas el deslizamiento lo domina
la deformacioén.
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3.3 Sistemas de deslizamiento

En la gran mayoria de los materiales, la deformacion pléstica se produce
debido al deslizamiento de planos cristalograficos especificos, estos llamados
“‘planos de deslizamiento”. En los planos de deslizamiento, las dislocaciones se
mueven con facilidad, debido a que estas son compactadas por el arreglo
cristalogréafico de los atomos de tipo compacto (CP), dichas dislocaciones se
encuentran a una distancia lejana. En la Figura 3.1 se muestra los planos
cristalogréficos A y B, donde el deslizamiento es mas facil de lograr a lo largo de
los planos A, ya que tienen un arreglo CP y las dislocaciones tienen una
separacién mayor [43] [44].

Figura 3.1.-Planos de deslizamiento para la Inconel 625 [43] [44].

Las dislocaciones en los planos de deslizamiento suelen moverse en
direcciones preferenciales, llamadas direcciones de deslizamiento. Estas
direcciones de deslizamiento son de un arreglo CP. Donde la combinacién de un
plano de deslizamiento con la direccidn de deslizamiento la denominamos
sistema de deslizamiento. En el caso del Niquel, el cual tiene una estructura
cubica centrada en el cuerpo (FCC), el deslizamiento preferencial se da a lo
lardo de los planos CP {111} y en la direccién <110>, donde se muestra en la
Figura 3.2 [10].
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(a) (b)

Figura 3.2.- a) Planos {111} y b) direcciones <110> de deslizamiento en la celda unitaria [43] [44].

3.4 Maclado

Un limite de macla, es un tipo de limite de grano especial, ya que a través de
la cual hay una simetria especifica de tipo espejo en la red cristalogréfica, es
decir, los atomos de un lado de la frontera se encuentras en posiciones de
imagen espejo de los atomos en el otro lado (visualizado en la Figura 3.3 [43]).
Esta regién de material entre los limites se denomina macla (twining en inglés).
Las maclas se generan por deslizamientos atémicos que se producen al aplicar
fuerzas mecanicas cortantes, de mismo modo se pueden llegar a formar durante
los tratamientos térmicos de recocido, después de que el material haya sido
deformado. Las maclas se producen de una forma definida, en consecuencia de
un plano cristalografico especifico y en una direccion de deslizamiento
especifica, ya que estos dependen de la estructura cristalina. Las maclas de
recocido se encuentran en materiales metalicos que tienen una estructura
cristalina FCC, mientras que las maclas mecanicas se observan tipicamente en
los metales BCC y HCP [43] [44].
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Figura 3.3.-a) Imagen espejo y limite de macla, b) ubicacién atomica de la macla [43] [45] [46].

3.5 Forja abierta (Cogging)

Dado que las superaleaciones se obtienen en su mayoria en forma de
lingotes, dichos lingotes se obtienen mediante el proceso de fusion de la
metalurgia, no obstante no son adecuados ya que no poseen las propiedades
fisicas necesarias para aplicaciones mecanicas; debido a esto, los lingotes se
deben de someter a un trabajo termo-mecanico con el fin de romper la estructura
en bruto del vaciado y asi poder reducir el tamafno de grano a niveles
aceptables, es decir, de unas pocas de decenas de milimetros a micras. A este
proceso se le conoce como conversion de lingote y se logra mediante un
proceso de forja abierta (Cogging, en inglés), donde el diametro del lingote
cilindrico se reduce a un factor aproximado de 2 y su longitud es aumentada por

un factor de 4 veces [47] [11].

El proceso de forja abierta se realiza en una serie de multi-pasos, debido
a que involucra un trabajo en caliente, el lingote es colocado en un horno y se
deja que hasta que alcance una temperatura adecuada, donde es manipulada
por dados horizontales que ejercen una presion muy alta.

Uno de los propositos que se tiene es de romper o modificar la
microestructura de vaciado y/o la estructura dendritica, antes mencionado, todo
mediante compresiones repetidas, donde se tiene un patrén de 90°, 45° y 90°
[47] [6].
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La deformacion aplicada al lingote causa recristalizacién sustancial, lo que
puede llevar a una estructura de grano fino. Ya que el proceso es ciclico,
se recalienta el lingote y se vuelve a deformar, hasta llegar a una
geometria deseada. La Figura 3.4 muestra la operacion del proceso de

“Cogging” v la evoluciéon microestructural durante el proceso y un ejemplo

@ Deformacion Plastica

(Granos elongados

de seccidn transversal [47] [48].

Microestructura
original de
vaciado

Recristalizacién
(granos equiaxiales)

Crecimiento de
Granos finos b)

c)

Figura 3.4.- (a) Operacion de “cogging” para un trabajo de termomecanico de conversion de lingote, (b)
seguimiento de la evolucion microestructural durante la operacion de “cogging”, (c) evolucion
microestructural durante el proceso de forja abierta “cogging” [6] [49].

3.6 Forjado

Uno de los objetivos que tiene la forja es darle la forma al cilindro de metal
en una forma similar que el producto final tendra, por ejemplo la de un anillo. La
principal preocupacién en esta etapa es no promover el crecimiento de un
tamafno de grano excesivo. Aun sin importar el método usado, la forja es parte
de un proceso termo-mecanico total, es decir, la forma no es el Unico factor en

este proceso [6] [50].

La energia de trabajo en un proceso puede ser aplicada y manejada
mediante el control de la temperatura y de la deformacién, con el fin de dar las
cualidades deseadas al componente, asumiendo que con el proceso de forja se

intenta crear tanto la forma como la microestructura, con el fin de mejorar las
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propiedades. Se puede decir que uno de los objetivos principales de un ciclo de
forja, son el refinar uniformemente el tamafo de grano, controlando la formacion

y morfologia de fases secundarias [2] [6].

La produccién del disco a menudo tiene un proceso que se puede dividir

en tres etapas, por lo general estas comprenden:

a) Prensa por medio de forja con un dado abierto (upsetting by open-
die forging en inglés), esto nos ayuda a producir un lingote con
simetria axial con un espesor reducido y una mayor area de
seccién transversal.

b) Bloqueo por medio de forja con un dado cerrado, esto para colocar
secciones gruesas o finas, en los lugares mas apropiados.

c) Acabado, de igual manera por medio de forja con dado cerrado,
para producir la forma del disco que se desea.

En estas tres etapas, las operaciones son realizadas cerca a la
temperatura de solvus, esto nos ayuda a garantizar en caso de que el material

recristalice, que el resultado sea de tener una estructura de grano mas fina.

Sin embargo, el proceso de produccién de discos o anillos no termina en
la prensa, esto es solo el inicio, con el fin de dar una preforma al material y asi
poder continuar con la produccion de estos. Después se requiere de un proceso
de punzado, para darle a esta preforma un aspecto de dona y poder continuar
con el proceso de conformado. En la Figura 3.5 se describe el proceso de

elaboracién de la preforma [51].
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El corte cilindrico caliente (aprox.
1100°C) es deformado mediante
una prensa hidraulica ( Upset)

2 Se hace un punzonado al centro de
la preforma o dona para hacer el
diametro interior.

Preforma lista para ser rolada en el
molino

Figura 3.5.-Proceso de la elaboracion de la preforma, con forma de dona [9] [11].

3.7 Rolado

El rolado es un proceso de conformado, para manufacturar forjas

anulares tales como los discos o anillos con dimensiones precisas, donde el flujo
de grano es circunferencial. El rolado de anillos requiere menos material de
entrada, a diferencia de otros métodos de forja alternativos, donde se puede
producir en cualquier cantidad.

El rolado de anillos en caliente, es un proceso avanzado que es usado
normalmente para fabricar partes que tienen una geometria compleja, anillos de
grandes dimensiones y de discos que pasaran a procesos posteriores. Este
proceso posee caracteristicas de deformar el material en tres dimensiones, con
una linealidad baja, los anillos producidos no tienen costuras y sus aplicaciones
incluyen guias de cojinetes antifriccion, anillos de rotacién, rodamientos de
ruedas de ferrocarril, anillos de rotacién y sin rotacion, y otras aplicaciones como

lo son para la industria aeroespacial, componentes de reactores nucleares por
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mencionar algunas [52]. La Figura 3.6 muestra el proceso de rolado de un anillo

0 de un disco sin costura.

Rodillo direccional Rodillo guia

4 r

El proceso de RA comienza con la
aplicacién de presion del mandril (Idler w.. Rodillos
roll) en forma giratoria hacia el rodillo axiales
principal (Drive Roll). A

.El didmetro del anillo se incrementa
reduciendo la pared. Los rodillos
axiales controlan la altura del anillo
mientras esta girando.

El proceso continla hasta que se
alcanza el tamafio deseado.

Figura 3.6.-Proceso de rolado de anillo sin costura [9] [11].

3.8 Tratamientos térmicos

Las superaleaciones, dependen en general de la aplicacion de calor por
un determinado tiempo, esto con el fin de poderlas preparar para un proceso
mecanico subsecuente, no obstante, de igual manera se requiere aplicar calor
para poder producir cambios quimicos y microestructurales, es por esto, que un
tratamiento térmico es de suma importancia, ya que debido a que se debe de
disefar teniendo un margen minimo de error, con el fin que los cambios puedan
presentarse y estos sean los mas adecuados en base a la aplicacién especifica

que se desea.

Un tratamiento térmico, es la aplicaciéon de calor, esto para elevar la
temperatura lo suficientemente, con el fin de poder llevar a cabo diferentes
objetivos, los cuales pueden ser:

¢ Reducir los esfuerzos internos del material
e Permitir la distribucién de los atomos inmersos en la aleacién,
e Poder promover la recristalizacion y la formacion de granos

e Promover el crecimiento de grano
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e Poder disolver fases no deseadas presentes en la matriz
e Promover la formacién de fases deseadas, debido a la precipitacion
desde solucién solida.

Algunos de los tratamientos térmicos que tienen mayor importancia pueden ser

[2] [6]:

e Relevacion de esfuerzos

e Recocido en proceso

e Recocido completo

e Recocido de solucion

e Revestimiento

e Envejecimiento

e Endurecimiento por precipitacion
3.8.1 Relevacion de esfuerzos

La revelacion de esfuerzos en las superaleaciones implica un balance en

la liberacion de los esfuerzos residuales y los efectos nocivos que pueden
repercutir en las propiedades a alta temperatura y/o en su caso en la resistencia
a la corrosién. El tiempo y la temperatura variaran considerablemente, ya que
depende de la metalurgia y las caracteristicas propias de la aleacion, también
influird el tipo y la magnitud de dichos esfuerzos residuales, los cuales son
resultado en el proceso anterior de conformado o fabricacién. Frecuentemente la
temperatura para este proceso se encuentra por debajo de la temperatura de
recocido o de recristalizacién.

3.8.1 Recocido

Es muy comun el aplicar un tratamiento recocido en las superaleaciones,
donde se refiere a un recocido completo, debido a que se busca la
recristalizacién completa y el logro del maximo ablandamiento. Este tratamiento
es frecuentemente empleado en superaleaciones que seran forjadas, debido a
que la dureza se ve reducida, al mismo tiempo la ductilidad se ve aumentada

para procesos mecanicos posteriores, aunque en su mayoria son empleadas en
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superaleaciones que no son endurecidas por precipitacion, es decir, aquellas
que son endurecidas por solucién sélida.

En las superaleaciones, donde la precipitacion de fases secundarias es el
mecanismo principal de endurecimiento, el tratamiento térmico de recocido es un
tratamiento de solubilizado o recocido de solucién, esto con el propésito de
poder disolver fases secundarias en solucion solida y asi poder preparar la
aleacion para el proceso de envejecimiento para la precipitacion de estas fases
secundarias de manera controlada [10].
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Capitulo 4

Metodologia Experimental

Tropezando se aprende a caminar.
Proverbio bulgaro

4.1 Introduccion

En este capitulo se presenta el material utilizado, la preparacion de las
muestras, los equipos usados y la metodologia experimental seguida en este
proyecto de investigacion, el cual fue realizado en los laboratorios de posgrado
de la Facultad de Ingenieria Mecéanica y Eléctrica de la Universidad Autbnoma
de Nuevo Leodn.

El presente estudio se realiz6 con una superaleacién Inconel 625 la cual
se recibié en forma semicircular de laja de billet, material empleado en el sector
aeronautico de la empresa FRISA, la cual aportd el material, con el fin de cumplir
el objetivo del proyecto se realizaron ensayos de Dureza Rockwell C vy
microdureza Vickers, Analisis Metalografico, deteccién de fases por medio de
Analisis Térmico Diferencial (DTA) y Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC) y
posteriormente con ensayos mecanicos de compresion en caliente a diferentes

temperaturas y diferentes velocidades de deformacion.

4.2 Material

El material estudiado en este trabajo es la superaleacion Inconel 625, en
Tabla 4.1 se muestra la composicion quimica del material analizado, dichos
datos fueron obtenidos del certificado de materia prima por medio de la empresa
proveedora de la aleacion.
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Elemento Porcentaje Método de Elemento Porcentaje Método de

Prueba Prueba
Niquel (Ni) Balance XRF Cobalto (Co) 0.10% XRF

Cromo (Cr) 20.84% XRF Carbono (C) 0.046% Cs-Cs
Molibdeno (Mo) 8.52% XRF Tantalio (Ta) 0.01% XRF
Niobio (Nb) 3.34% XRF Silicio (Si) 0.5% XRF
Hierro (Fe) 4.56% XRF Manganeso (Mn) 0.03% XRF
Titanio (Ti) 0.32 XRF Fosforo (P) 0.006% XRF
Aluminio (Al) 0.25% XRF Azufre (S) 0.0003 XRF

Tabla 4.1.-Composicion quimica en porcentaje de peso y el método de prueba empleado en el analisis de
cada elemento: Fluorescencia de Rayos X (XRF), Combustion/Deteccion IR (Cs-Cs) [17].

Se inicié con la aleacion Inconel 625 en forma de medio disco con las
dimensiones de 155.30 mm de diametro y un espesor de 27.55 mm como se
muestra en la Figura 4.1, el material fue seccionado y cortado mecanicamente
en muestras de distintos tamanos, de esta forma se obtuvo 30 secciones de
forma prismatica cuadrangular donde se le dio un acabado final de manera
mecanica, con las medidas de 10x10x15 mm, asi como secciones de distintos

tamanos para diferentes fines, los cuales se usaron dentro de este trabajo.

Figura 4.1.- Modelo de medio disco de la Inconel 625.

4.3 Metodologia Experimental

El disefo experimental que se siguié en este trabajo fue: se realizé un
andlisis de microscopia 6ptica del material, para observar la microestructura
presente, en base a dos condiciones: la condicién a la que se recibi6 y después
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de un tratamiento térmico de solubilizado a 1150°C. Posteriormente se realizé un
analisis térmico de calorimetria de escaneo diferencial (DSC) en las condiciones
a las que se recibi6 el material y posterior a un tratamiento térmico de
solubilizado a 1150°C por 1 hora. A las muestras sin tratamiento y tratamiento
térmico de solubilizado se les realizé un ensayo de dureza Rockwell C y Vickers.
Se ensay6 la superaleacion Inconel 625 bajo trabajos termomecanicos a
diferentes temperaturas de trabajo y distintas velocidades de deformacion. A las
muestras deformadas, se prepararon para un analisis metalografico, microscopia

electrénica de barrido y dureza Vickers.

La metodologia experimental que se siguid en el presente trabajo se observa
en la Figura 4.2.

Inconel 625

Sin Tratamiento Homogenizado a 1150°C

Caracterizacion del
Material

Caracterizacion del
Material

- MO, SEM
-DTA, DSC
- DRX

- Macrodureza RC,
Microdureza HV

- MO, SEM
-DSC
- DRX

- Macrodureza RC,
Microdureza HV

- MO, SEM
- DRX
- Microdureza HV

Figura 4.2.- Diagrama de la metodologia experimental.
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4.4 Tratamiento de Homogenizacion.

Para el tratamiento de Homogenizacion se utilizd6 un horno tipo mufla marca
Thermo Scientific, donde se llevé la superaleacion Inconel 625 a una
temperatura de 1150°C durante 1 hora de isoterma. El horno que se utilizé se
muestra en la Figura 4.3.

Las muestras se ingresaron en el horno desde su inicio de calentamiento
para tener un mejor tratamiento de homogenizado y por proteccién del equipo,
una vez que el horno alcanzo la temperatura final, la isoterma que se mantuvo
fue de 1 hora, posterior a esto se enfriaron en agua para tener un enfriamiento

rapido y evitar precipitaciones de fases en la matriz.

Figura 4.3- Horno Tipo Mufla marca Thermo Scientific.
4.5 Preparacion de Analisis Metalografico

Para el andlisis microestructural, dos piezas pequefas de la aleacién Inconel
625 fueron seccionadas mecanicamente, donde las dos muestras se prepararon
para el analisis metalogréfico, donde una se tiene en condicion como se recibi6
el materia, mientras que la otra se tiene en condicién de homogenizado.

Las muestras fueron montadas en baquelita, esto se llevé acabo utilizando
un equipo Struers Modelo LaboPress-1, donde se calentd la resina a 180°C,
manteniendo una presion durante 4 minutos de 30 KN; tras pasar este tiempo se

tuvo un enfriamiento de 4 minutos.
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Una vez que las muestras fueron montadas, se prosiguié con un desbaste
mecanico y pulido de las mismas. Dichas muestras fueron tratadas en una
pulidora modelo LaboPol-1, mediante el uso de varios grados de papel abrasivo
de Carburo de Silicio (SiC), donde se sigui6 la secuencia de desde #80, #120,
#280, #320, #500, #800, #1200, #2400, #4000 para el desbaste de las mismas,
donde se alternd el angulo de desbaste de 90° entre cada lija, hasta llegar a un
acabado espejo. Para la etapa final de pulido se usé un parno tipo MD-Mol de la
marca Struers con una suspension de diamante de 3um y 1um, hasta un

acabado tipo espejo.

Una vez pulida la aleacion Inconel 625, habiendo obtenido un acabado
espejo, esta fue atacada quimicamente mediante el uso del reactivo Kalling’'s 4
[53] y el reactivo Marble’s [21], ya que debido al alto contenido en Cr que
favorece la resistencia a corrosion, se hace uso de estos reactivos para revelar
la frontera de grano de la matriz, sin atacar fases secundarias y carburos
presentes.

El reactivo Kalling’s 4 tiene la siguiente composicién quimica [53] [54]:100 mi
de Acido Clorhidrico (HCI), 50 ml de Etanol (C2HgO) ,5gr de Cloruro Cuprico
(CuCly). Mientras que el reactivo Marble’s tiene la siguiente composicién [18] [21]
[22] [55] : 10 ml de Acido Sulfarico (H.SO4), 100 ml de Acido Clorhidrico (HCL),
10 gr de Sulfato de Cobre (CuxSOy).

4.6 Analisis Metalografico y Tamaiho de grano.

El analisis metalografico se llevd a cabo por medio de la microscopia Optica.
El microscopio Optico empleado para el analisis metalografico fue un modelo
marca Nikon de un maximo de 400X mostrado en la Figura 4.4 a), por medio de
un software analizador de imagenes CLEMEX (ver Figura 4.4 b).
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Figura 4.4.- a) Microscopio Optico marca Nikon, b) software analizador CLEMEX.

Uno de los procedimientos, que usado para el ataque quimico de la
superaleacion Inconel 625 fue el método de inmersion; el cual consta de tener
un vidrio de reloj con el reactivo a usar (ver Figura 4.5), y posteriormente se
sumerge la muestra un poco en la solucién y se observa el cambio en coloracion
de la muestra pasando a un tono opaco (ver figura), después se enjuaga con
agua en abundancia para que la solucién no reaccione de mas la superficie, otra
opcién es de enjuagar la muestra en abundancia con alcohol y se seca la

muestra con aire a presién o con la ayuda de un secadora.

Figura 4.5.- Ataque quimico de la superaleacién Inconel 625.
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Se obtuvo el tamafo de grano de acuerdo al estandar ASTM E-112, por
medio del método estandar de comparacion de imagenes de mapas graduados.
En la Figura 4.6 se muestra las imagenes de los mapas graduados empleados
en la obtencion del tamano de grano. En la Tabla 4.2 se muestra los valores de

conversion para los promedios de tamafo de grano ASTM a micrometros.

Figura 4.6.- Mapa graduado para la obtencién del tamafio de grano [56].
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Relacién de tamanos de grano ASTM E-112

Promedio didmetro D

Tamano de grano g pm
00 508
0 359.2
0.5 302.1
1 254
1.5 213.6
2 179.6
2.5 150
3 127
3.5 106.8
4 89.8

4.5 75.5
5 635
5.5 534
6 449
6.5 37.8
7 31.8
7.5 26.7
8 22.5
8.5 19.8
9 15.9
9.5 13.3
10 11.2
10.5 9.4
11 7.9
11.5 6.7
12 5.6
12.5 4.7
13 4
13.5 3.3
14 2.8

Tabla 4.2.- Relacion de promedios de tamarfio de grano ASTM en Diametros [56].
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4.7 Dureza

4.7.1 Dureza Rockwell C

El ensayo de dureza Rockwell es un método para determinar la dureza de
los materiales, es decir, la resistencia de un material a ser penetrado. Se pueden
utilizar diferentes escalas que provienen de la utilizacion de distintas

combinaciones de indentadores y cargas.

En el ensayo Rockwell se coloca un material con una superficie plana en la
base de la maquina. Se le aplica una precarga menor de 10 Kgf para eliminar la
deformacién elastica y obtener un resultado mucho mas preciso. Luego se aplica
una carga que varia entre 60, 100 y 150 Kgf en compresién [57]. Posteriormente
se retira dicha carga y se obtiene el valor de la dureza directamente en el
indicador de la escala, se designa como HR.

Hay dos tipos de indentadores utilizados en este ensayo [57]:

a) Esfera de acero endurecido (templado y pulido) de 1/16, 1/8, 1/4
y 1/2 pulgadas de didmetro. Se utiliza en materiales blandos como los
aceros recocidos, en grados maleables de fundiciones de hierro y en una
amplia variedad de metales no ferrosos.

b) EIl indentador de diamante, el cual tiene una forma esfero-cénica
donde el cono tiene un angulo de 120° y el radio de la punta esférica es
de 200 pm. Se utiliza en materiales duros como los que tienen carburos

cementados y en el acero templado.

La dureza de la aleacién Inconel 625 fue determinada mediante un
durémetro marca Wilson modelo series 500 donde se seleccion6 la escala
Rockwell C en la cual se utiliza el indentador de diamante y se aplica una fuerza
de 100 Kgf (ver Tabla 4.3). Se realizaron un total de 10 indentaciones por

muestra, en la Figura 4.7 se muestra el durémetro utilizado.
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Ensayos de dureza Rockwell C
Inconel 625 Carga Indentador

Sin Tratamiento

100 Indentador de diamante

Homogenizado
Tabla 4.3.- Ensayo de dureza Rockwell.

Figura 4.7 .- Durometro Wilson modelo Series 500.

4.7.2 Microdureza Vickers

El ensayo de microdureza Vickers es un método para medir la dureza de
los materiales mediante un indentador de diamante con forma de piramide,
el angulo comprendido entre las caras opuestas de la pirdmide es de
136°. La dureza Vickers se define como la carga dividida por la superficie de
indentacién, esta zona se calcula a partir de mediciones microscépicas de las
longitudes de las diagonales de la impresion [58]. Esta técnica es considerada
como ensayo de microdureza debido a la magnitud de la carga y al tamano del
indentador, se designa la dureza en unidades denominadas HV o Hardness
Vickers.

Para realizar este ensayo se necesita una cuidadosa preparacion de
la superficie de la muestra, para ello se requiere que las muestras sean
montadas y pulidas hasta conseguir un acabado espejo (realizando el
procedimiento antes mencionado para la preparacién de andlisis metalografico).
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La microdureza Vickers de la superaleacién Inconel 625 fue determinada
mediante un microdurémetro marca Shimadzu modelo HMV-2T (mostrado en la
Figura 4.8) en el cual se utiliza como indentador una piramide de diamante y se
aplica una carga de 4.903 N por un tiempo de 15 segundos (ver Tabla 4.4). El
equipo utilizado para realizar el ensayo cuenta con un dispositivo que realiza
mediciones de las diagonales de las huellas del indentador, calculando
automaticamente el valor de la dureza. Se realizaron un total de 10

indentaciones por muestra.

Para poder tener una buena indentacion y medicion de la microdureza de
la Inconel 625, las muestras fueron desbastadas mecanicamente en una
pulidora modelo LaboPol-1, mediante el uso de varios grados de papel abrasivo
de Carburo de Silicio (SiC), donde se sigui6 la secuencia de desde #80, #120,
#280, #320, #500, #800, #1200, #2400, #4000 para el desbaste de las mismas,
donde se alternd el angulo de desbaste de 90° entre cada lija, hasta llegar a un
acabado espejo. Para la etapa final de pulido se usé un pario tipo MD-Mol con
una suspension de diamante DiaPro de 3um y posteriormente de 1um, hasta

que el acabado espejo.

Ensayos de dureza Vickers
Inconel 625 Carga Indentador
Sin
Tratamiento | 4.903 N, Indentador de
15 seq. diamante
Homogenizado

Tabla 4.4 .- Ensayo de dureza Vickers.
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Figura 4.8.- Microdurémetro Shimadzu modelo HMV-2T.

4.9 Difraccion de Rayos X

La Difraccion de Rayos X es una técnica no destructiva, que proporciona
la estructura cristalina de un material. Cuando un haz monocromatico, de una
longitud de onda, del mismo orden de magnitud que el espaciamiento atémico
del material interacciona con este. Los rayos X se dispersan en todas las
direcciones; donde la mayor parte de la radiacion dispersa por un atomo anula la
dispersada por otros atomos; no obstante los rayos X que golpean ciertos planos
cristalogréficos a angulos especificos se ven reforzados en vez de eliminados,

se produce difraccion.

La condicion para que el haz de electrones se vea reforzado o para que

exista una difraccién, se debe de satisfacer la ley de Bragg [43] [ [44].

Sen 0 = ;{/Zdhkl EcuaCién 4.1

Donde el angulo 6 es la mitad del &ngulo difractado y la direccion original
del haz, A es la longitud de onda de los rayos X y dng €s la distancia interplanar
entre los planos que causan el refuerzo constructivo del haz. Dentro el equipo se
encuentra un detector movil de rayos X, que registra los angulos 26 en los
cuales se difracta el haz, produciendo un patron caracteristico de difraccion;
conociendo la longitud de onda de los rayos X, se puede determinar la distancia
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interplanar y por consiguiente la identidad de los planos que causan la difraccion
[43] [44].

El esquema de interaccion del haz de electrones con la muestra se puede
observar en la Figura 4.9, donde se tiene un haz incidente y un haz difractado. El
Difractometro consta de una fuente de rayos X que puede ser de Cobre,
Molibdeno, Plata, entre otros elementos; y una camara detectora de rayos X que
mide la intensidad de los rayos difractados respecto al angulo de incidencia, lo
cual da un patron de difraccién o también llamado difractograma. Analizando
este patron se puede obtener los parametros de red, los indices de los planos e
difraccion y fases presentes en el material.

-

Haz 0 3 Haz
\

incidente \\ difractado

Q-0 O - O --O----O -0~

Figura 4.9.- Esquema de difraccién de rayos X en el planos de atomos (A-A’ y B-B’), donde se tiene el haz
incidente y el haz difractad, y la condicién de difraccion, esto satisfaciendo la condicion de la ley de Bragg.

(Sen 0= A/ 2 gnii Ecuacion 4.1) j43].

Se utilizé esta técnica para obtener la informacién de las estructuras
cristalinas para cada condicidn, la cuales son las condiciones a las que se
recibié el material, la condicion de solubilizado y bajo cada condicion termo-
mecanica. La preparacion de muestras es similar al apartado para en andlisis
metalografico, donde se siguié un método de desbaste mecéanico con el uso de
papel abrasivo de Carburo de Silicio (SiC) con la secuencia que se sigui6 fue
#80, #120, #280, #320, #500, #800, #1200, #2400, #4000, del mismo modo se
alterné el angulo de desbaste rotando la muestra entre cada lija por 902, para
darle un acabado mas fino se utiliz6 un pafo tipo MD-Mol con suspensiéon de
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diamante de 3 um . El ensayo de difraccion de rayos X se realizd en un
difractometro marca Bruker modelo D8 Advance (ver Figura 4.10), la fuente de
generacién de rayos X en este modelo es por medio de Cu K, que tiene una
A~1.5406 con un angulo de 20° a 1009, el paso entre cada angulo fue de 0.1 y el
tiempo de 5 segundos, el voltaje de excitacion fue de 40kV y el de corriente fue
de 30mA; el equipo se ubica en la Facultad de Ingenieria Mecanica y Eléctrica
de la Universidad Autonoma de Nuevo Ledn.

Figura 4.11.- Camara de Difraccion, del lado izquierdo se encuentra donde se generan los Rayos X, en el
centro la muestra, y del lado izquierdo la cadmara detectora de los Rayos X.

4.10 Analisis Térmico.

El analisis térmico se realiza en un material para medir las propiedades
fisicas en funcion del cambio de temperatura, esto elevandola hasta un rango
que se desea, por ejemplo la temperatura de solvus. Esto también nos ayuda a
determinar las temperaturas de formacion y disolucidén de fases secundarias,
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precipitacion de fases ordenadas (carburos), recristalizacién, temperatura de

Curie, etc.

En esta investigacion, se usaron dos técnicas de analisis térmico las
cuales fueron: Calorimetria de Barrido Diferencial (DSC) y Analisis Térmico
Diferencial (DTA). Dentro de los equipos se tienen dos crisoles del mismo
material, donde uno se usa como referencia y el otro se usa para el material a
analizar. Ambos crisoles se calientan a una rampa de calentamiento y de

enfriamiento programada en el software analizador.

Antes de realizar los experimentos, es necesario crear una Linea Base
(Baseline), dado que es necesario tener las reacciones que presentan los
crisoles. Para este experimento se usaron crisoles de alta Alumina (Al2O3), ya
que estos no presentan cambios alotropicos durante un calentamiento o

enfriamiento.

Para realizar estos experimentos, se prepararon las muestras en
determinados rangos de peso y dimensiones. El método que se siguié para la
preparaciéon de muestras fue mediante un desbaste mecanico, para poder
realizar el desbaste mecanico se usé un cilindro de baquelita donde se adhirié la
muestra con un pegamento de secado rapido como se muestra en la Figura
4.12; para el desbaste mecanico se usé un papel abrasivo de Carburo de Silicio
(SiC), siguiendo la secuencia de #80, #120, #280, #320, #500, #800, #1200,
#2400, #4000, donde se fue alternando el angulo de desbaste con un angulo de
90° entre cada lija, hasta llegar a un acabado tipo espejo, se usd un pano tipo
MD-Mol con suspensién de diamante de 3 um, para su acabado espejo, después
de haber llegado al acabado espejo por un lado, se prosiguié a pulir el lado
faltante, solo que la secuencia es diferente, ya que en este punto es importante
tener un control del peso de las muestras, la secuencia que se siguié fue de la
#800, #1200, #2400, #4000, donde también se alternd el angulo de desbaste
con 90° de giro entre cada lija, se dio un acabado espejo con el uso de un pafno
tipo MD-Mol con suspensién de diamante de 3 um.
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Figura 4.12.- Muestra de Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC) o de Analisis Térmico Diferencial (DTA)
antes de pulir.

Una vez que la muestra se obtuvo en el rango de peso necesario, se realizé
un electropulido con una solucién de: 70% de Acido Acético (C2H405), 30% de
Acido Perclérico (HCIO4), la muestra fue sometida a 40 V por 1 min en la
solucién electrolitica [53]. Para el electro-pulido se sigui6 el siguiente esquema
(ver Figura 4.13). La fuente de poder usada para el electro-pulido fue un modelo
Mastech DC Power Supply HY5005E-2 (ver Figura 4.14), donde la terminal
negativa de la fuente se conecta a la muestra con unas pinzas de acero
inoxidable para tener un control de las muestras sobre la solucion, mientras que
la terminal positiva de la fuente se conecta la cazuela de Acero Inoxidable (ver
Figura 4.15). Para poder realizar el electropulido la muestra se sumerge en la
solucion y como antes mencionado se mantiene de 1 a 5 min dependiendo de la
evolucién del mismo (ver Figura 4.16). Se recomienda hacer varios intervalos de
tiempo para evitar pérdidas excesivas de material ya que por este método se

puede presentar.

Cazuela de Acero
Inoxidable

|+

40V

muestra a electropulir

Figura 4.13.- Circuito de electro pulido.
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Figura 4.16.- Electropulido de la Inconel 625.

4.10.1 Calorimetria diferencial de barrido (DSC)
La calorimetria diferencial de barrido (DSC) es una técnica que se usa

comunmente para medir la cantidad de energia absorbida o liberada con una
rampa de calentamiento y una rampa de enfriamiento determinada, donde se

puede tener una isoterma [59].
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Para el andlisis de Calorimetria de Diferencial de Barrido (DSC), una
seccidn de la aleacién Inconel 625 fue maquinada en forma de cilindro teniendo
las siguientes dimensiones: 6 mm de didmetro por 70 mm de longitud. Del
cilindro obtenido se sacaron pequefias muestras de aproximadamente 3 mm de

altura.

Posteriormente para obtener el peso requerido para esta prueba se
desbastan las muestras hasta un acabado espejo por los 2 lados, teniendo un
rango de peso que puede ir desde 20 mg hasta los 45 mg, no obstante se
recomienda un rango de peso similares o cercanos, para que los termogramas

puedan ser mejor interpretados.

El equipo que se utilizé para este ensayo fue un DSC marca Netzsch modelo
DSC 404 F3 Pegasus (ver Figura 4.17). Las condiciones a las que corrié este
experimento son descritas en la Tabla 4.5.

Figura 4.17.- Equipo de DSC marca Netzsch modelo DSC 404 F3 Pegasus.
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Experimentos DSC

Condicién Temperatura  Temperatura Calentamiento Isoterma Enfriamiento  Crisol
Inicial Final

Sin 25°C 760°C 10 K/min 30 min 15 K/min Al2O3
Solubilizado

Sin 25°C 900°C 10 K/min 30 min 15 K/min Al2O3
Solubilizado

Sin 25°C 930°C 10 K/min 30 min 15 K/min Al2O3
Solubilizado

Sin 25°C 1200°C 10 K/min N.A. 15 K/min Al,O3
Solubilizado

Solubilizado 25°C 1150°C 10 K/min N.A. 15 K/min Al,O3

N.A.= no aplicado, Atmosfera de Argon
Tabla 4.5.- Tabla de experimentos de DSC aplicados en la superaleacion Inconel 625.
4.10.2 Analisis térmico diferencial (DTA)
El Andlisis Térmico Diferencial mide la diferencia de temperaturas entre una
muestra y un material de referencia en funcién de la temperatura de la muestra y

la referencia se someten a un programa controlado de temperatura [59].

Mediante este programa de temperatura, el calentamiento es de forma lineal
con el tiempo y se controla la diferencia de temperatura (AT) entre la muestra
(Ts) y la de referencia (T,), de manera que se puede llegar a una relacién de
ambas temperaturas donde se puede expresar como AT=T-T, y se representa
frente a la temperatura para dar un termograma diferencial. [59].

En el campo de la metalurgia se hace uso del Andlisis Térmico Diferencial
(DTA), para el analisis de deteccién de formacién, disolucion y/o transformacion
de fases, de las temperaturas de transicion de un material, las cuales pueden
ser cambios alotrépicos o de recristalizacion [59].

Para el Anadlisis Térmico Diferencial (DTA por sus siglas en ingles), una
seccién de la aleacién Inconel 625 fue maquinada en forma de cilindro teniendo
las siguientes dimensiones: 4 mm de didametro por 50 mm de longitud. Del
cilindro obtenido se sacaron pequenas muestras de aproximadamente 3 mm de

longitud.
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Los ensayos se llevaron a cabo en un DTA marca Linseis modelo STA PT
1600 (ver Figura 4.18), las condiciones del experimento se describen en la tabla.

Figura 4.18.- DTA Marca Linseis modelo STA PT 1600.

Temperatura  Temperatura  Calentamiento Enfriamiento  Crisol
Inicial Final
25°C 1200°C 10 K/min 15 K/min Al203
25°C 1200°C 10 K/min 15 K/min Al203

Tabla 4.6.- Tabla de experimentos de DTA aplicados en la superaleacion Inconel 625.

4.11 Ensayo de compresion

Las propiedades mecéanicas de un material determinan el comportamiento
de este durante la aplicacion de alguna carga o fuerza. Para esto existen tres
tipos de ensayos: tension, compresién y cortante.

Para obtener las propiedades mecanicas del material se realizaron ensayos
de compresion en caliente, los cuales fueron efectuados en un Sistema Gleeble
1200, equipada con un inductor para calentar las muestras, mostrada en la
Figura 4.19.
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Figura 4.19.- Sistema Gleeble 1200 D

Las probetas que se utilizaron para realizar los ensayos mecanicos fueron
seleccionadas de la zona central donde, la microestructura en estas zonas es
muy similar, la Figura 4.20 muestra la distribucién de donde fueron tomadas las
probetas, en la Figura 4.21 se observan las probetas maquinadas, cada probeta
tiene un radio de 7 £ 0.25mm y una altura de 10 + 0.13 mm esto de acuerdo al
estandar ASTM E-209; una vez ensayadas las probetas estas fueron enfriadas
en aire, con el fin de mantener la microestructura final durante la deformacion en

caliente.

Para el andlisis de las curvas de esfuerzo deformacioén se usaron las

ecuaciones Ecuacién 4.2 y Ecuacién 4.3 respectivamente para el calculo de la

deformacién verdadera y esfuerzo verdadero [60].
Fuerza

2
(52 o
H, + 4H

o =

Ecuacion 4.2.- Ecuacién de esfuerzo verdadero [60].

68



_ (H0+AH)
e=lIn i,

Ecuacion 4.3.- Ecuacion de la deformacion verdadera [60].

Figura 4.21.- Imagenes de las Probetas de compresion antes de ser ensayadas a) diametro de la probeta,
b) altura de la probeta.

Figura 4.22.- Plano de muestras cilindricas de compresion en caliente

Los pardmetros que se siguieron en los ensayos de compresion, se
eligieron para ver los efectos que se tiene en la aleacion Inconel 625, ya que se
estudié6 la evoluciébn microestructural que esta tiene en relacion de la
temperatura con la velocidad de deformacion, para observar la precipitacién de
fases secundarias y carburos. Estos parametros se muestran en la Tabla 4.7 y la
Tabla 4.8 respectivamente.
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Asi mismo el calculo de las velocidades fueron determinadas con
Ecuacion 4.4, donde también se muestra el desarrollo de los calculos.

v=§Exh

Ecuacién 4.4.- Ecuacion para el calculo de la velocidad de herramental en funcién de la
velocidad de deformacion [58].

§=1%10"1s1

v=£Exh

1
v= (1 * 10‘1§> * (10mm)

§=1%10"%s71

v=£Exh

1
v= (1 * 1072 ;) * (10mm)

mm mm
v=1— v=1%10"1—
S
S S
vV=v*60—— v=v*60——
min min
mm mm
v = 60— =0——
min min
Temperatura de Velocidad de Velocidad de
trabajo deformacion cabezal
inicial
600°C 0.1s” 60 mm/min
700°C 0.1s” 60 mm/min
900°C 0.1s” 60 mm/min
950°C 0.1s” 60 mm/min
1000°C 0.15s 60 mm/min
1050°C 0.1s” 60 mm/min

Tabla 4.7.-Matriz de ensayos con una velocidad de 60 mm/min.

Temperatura de Velocidad de Velocidad de
trabajo deformacion cabezal
inicial
600°C 0.015s™ 6 mm/min
700°C 0.015s™ 6 mm/min
900°C 0.01s” 6 mm/min
950°C 0.01s” 6 mm/min
1000°C 0.01s” 6 mm/min
1050°C 0.01s” 6 mm/min

Tabla 4.8.-Matriz de ensayos con una velocidad de 6 mm/min.
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4.11.1 Efectos de compresion en caliente

En pruebas de compresién en caliente, la friccion tiene una influencia
detrimental en el flujo de esfuerzos que se generan a través del proceso y es por
eso que la correccibn de las curvas de esfuerzo-deformacién con un

comportamiento real es importante para los disefadores e investigadores [61].

Convencionalmente en pruebas de compresion en caliente, la friccion
lleva a una deformacidén heterogénea y crea tres zonas de deformacion en las

muestras como se muestran en la Figura 4.23(a) y (b), las cuales son [61]:

1) Zona de metal muerta (DMZ): la cual es cuando el metal se
encuentra en contacto en la parte superior e inferior con los
herramentales y esta permanece estacionaria durante la prueba.

2) Zona de deformacion moderada cerca de la superficie exterior de
las muestras.

3) Zona de corte intenso donde la deformacién se concentra en zonas

justo fuera de la zona de metal muerta.

Little or no deformation
(Dead Metal Zone)

=9

Intense Shearing Msdennte Hickommntion -
®)

(a)

Figura 4.23.- En la figura (a) se muestran las zonas que se desarrollan en una muestra de compresion de
caliente, en la figura (b) evidencia experimental de la existencia de estas zonas en muestras post prueba de
compresion en caliente (macro ataque electrolitico con acido nitrico) [61].

4.12 Tratamientos Térmicos.
En base a diagrama TTT (el cual se muestra en la Figura 4.24) y a los
andlisis térmicos de DTA y DSC, se realizaron una serie de tratamientos

térmicos, los cuales fueron realizados en un horno tipo mufla marca Thermo
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Scientific, en la tabla se especifican las temperaturas y el tiempo que se

mantuvo la isoterma. El horno que se utiliz6 se muestra en la Figura 4.3.

11004

@ © d
o o o
e _° 9

temperature/C

700+

600

008 033 1 3 10 30 100 300 10003000
time, h

Figura 4.24.- Diagrama Tiempo-Temperatura-Transformacion de la Inconel 625 sin solubilizado [25].

760°C 15 min, 30 min, 1 hr,
2 hr,4 hr

900°C 15 min, 30 min, 1 hr,
2 hr, 4 hr

930°C 15 min, 30 min, 1 hr,
2 hr, 4 hr

Tabla 4.9.- Tabla de Tratamientos Térmicos.
4.13 Microscopia Electrénica de Barrido (SEM)

En la Microscopia Electronica de Barrido (SEM por sus siglas en inglés),
un haz de electrones incide en una muestra, normalmente tiene una aceleracion
por encima de 40 keV, y se realiza un barrido a través de un patrdén con lineas
paralelas. Debido a la incidencia de estos electrones, se generan varias sefales,
estas sefales son captadas para formar una imagen o se pueden analizar la
superficie de la muestra, las cuales son electrones secundarios que tienen una
energia de algunas decenas de eV, electrones retro-dispersados que tienen una
alta energia, y rayos X caracteristicos [62].

Davisson y Germer en 1927, estipularon de acuerdo a sus experimentos,
que los electrones pueden ser reflejados en muestras grandes (bulk specimen).

Sin embargo otra posibilidad es que los electrones primarios administran energia
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a los electrones atémicos presentes en el sélido. Debido a la interacciéon de los
electrones transmitidos y los electrones en el sélido, estos pueden ser liberados
como electrones secundarios (secondary electrons). Dado que estos electrones
son emitidos en un rango de energia, dificulta enfocarlos para la formacion de

una imagen con lentes electronicos [63].

En esta técnica, se hace uso de la dptica electronica para desmagnificar
el tamano de la fuente de electrones, donde las fuentes mas comunes pueden
ser: laminas de Tungsteno (W), LaB6, emisores Schotkky o puntas de emisién
de Tungsteno (W) [62] [63].

En un microscopio de barrido electrénico se emplea un escaneo
horizontal a través de la muestra en dos direcciones perpendiculares (eje X y eje
Y). En el eje X el barrido es relativamente rapido y es generada por un
generador de ondas tipo sierra, la cual opera en una frecuencia fx. Las bobinas
(coils) generan un campo magnético en la direccion Y, esto crea una fuerza en el
electrén que lo permite viajar en la direccion Z, y esta se refleja en la direccion X
(Figura 4.25) [63].

El barrido del eje Y es mas lento, este es generado por un segundo
generador de onda tipo sierra, este corre a una frecuencia de fy=fx/n, donde n es
un integrador [63].

Es importante destacar que la camara donde se encuentra la muestra,
opera bajo condiciones de alto vacio, que puede ser por encima de 1x10-4 Pa, el
voltaje de aceleracion es arriba de los 30 kV, dependiendo de la fuente de
generacion de electrones el vacio que tiene la camara es alrededor de los 1x10-
8 Pa [62], [63].
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Figura 4.25.- Diagrama esquematico de un microscopio de barrido electrénico con display de TRC [ [63]).

En el SEM, una vez que se incide el haz de electrones, se pueden

obtener diferentes sefnales, las cuales pueden ser:

e Electrones Secundarios (Secondary Electrons),
e Electrones retrodispersados (Backscattered Electrons),

e Rayos X Caracteristicos (Characteristic X-Ray).

estos se ilustran en la Figura 4.26.

Auger Incident  Secondary
Electrons Electrons Electrons

Back-scattered

X-rays Electrons

Sample

Figura 4.26.- Esquema de las sefales resultantes por la incidencia de un haz electrones en un microscopio
de barrido electrénico (SEM).

4.12.1 Electrones Secundarios (Secondary Electrons).

Los electrones secundarios, son aquellos que escapan de la muestra con
una energia por debajo de los 50 eV, usualmente expulsados de los orbitales del
atomo debido al haz de electrones. Estos proveen una imagen con alta
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resolucién espacial. Estos electrones provienen de la superficie de la muestra,
estos pueden proveer informacidn topografica, sin embargo algunos electrones
retrodispersados son detectados por el detector de electrones secundarios [64].

4.13.2 Electrones Retrodispersados (Backscattered Electrons).

Los electrones retrodispersados son aquellos que inciden cerca del
nucleo atémico, estos son dispersados cerca de un angulo grande para ser
expulsados a la superficie.

A diferencia de los electrones secundarios, estos no son tan abundantes,
sin embargo, los electrones retrodispersados tienen una alta energia. Las
imagenes de estos electrones, tienen una menor resolucién debido a que
interactuan a una profundidad mayor de la muestra, estos proveen informacién
composicional (elementos con alta masa atdémica tienen un contraste mayor),

también nos pueden proveer informacion cristalografica [64].

4.13.3 Rayos X Caracteristicos.

Los Rayos X caracteristicos son generados por los atomos cuando la
particula incidente de alta energia expulsa un electrén de la capa interna y capa
externa, dando lugar a un salto energético de un nivel superior a uno menor,
esto da como resultado la emisiébn de rayos X caracteristicos para la
conservacion de energia [64].

Los rayos caracteristicos tienen una longitud de onda definida para cada
elemento dada la naturaleza del sato energético (por ejemplode L aK,de Ma L
etc.), esto nos da informaciéon de la composicion quimica de la muestra en un
punto definido [64].

4.13.4 Preparacion de muestras para analisis del Microscopio Electrénico
de Barrido.

La preparacion de muestras para el analisis en el Microscopio Electronico
de Barrido, se sigue el mismo método de desbaste mecanico antes mencionado
en el apartado de microscopia Oéptica, siguiendo una secuencia de papel
abrasivo de Carburo de Silicio (SiC) con un seguimiento de #80, #120, #180,
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#220, #320, #500, #800, #1200, #2400, #4000, hasta llegar a un acabado tipo
espejo, seguido se dio un pulido con un pano tipo MD-mol con una suspension
de diamante Dial-Pro de 3 um, y un pano tipo MD-Nap con una suspension de
diamante de 1 uym. Una vez habiendo terminado este pulido se prosiguié a
aplicar un electropulido con la solucién antes mencionada en el apartado de este
capitulo de Analisis Térmico y se revelo la microestructura con el reactivo

Kalling’s 4, antes mencionado en el apartado de Analisis metalografico.
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Capitulo 5

Discusion de Resultados

“Never lose the child wonder.

It’s just too important.

It’'s what drives us help others”.
The last Lecture de Randy Pausch

5.1.- Introduccioén.

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos, siguiendo la
metodologia antes presentada en el capitulo 4, ademas se discuten dichos
resultados como preambulo de las conclusiones que se mostraran al final de

este trabajo.

5.2 Microscopia Optica

El analisis de Microscopia Optica revelo la microestructura de la aleacién
Inconel 625, la cual muestra granos equiaxiales, con maclas efecto por el posible
proceso de VIM/VAR y de la naturaleza austenitica de la matriz dada la baja
energia de empaquetamiento, presenta algunos precipitados ordenados de

Carburos en las fronteras de grano y en el interior del mismo.

[50 pm}

Figura 5.1.- Microestructura de la aleacion Inconel 625 sin tratamiento de solubilizado.
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En la Figura 5.2 se muestra la microestructura de la Inconel 625 posterior
a un tratamiento de solubilizado a 1150°C por 1 hora. La microestructura revela
la existencia de algunos carburos, los cuales suelen ser primarios ya que estos
requieren de una mayor temperatura para ser disueltos, estos llegan a disolverse
cercanos a la temperatura de fundicion que es por encima de los 1350°C-
1400°C; también la microestructura muestra aun la existencia de algunos
cristales con maclas y otros donde desaparecen, y granos de mayor tamafo

producto de la recristalizacion secundaria.

Figura 5.2.- Microestructura de la aleacion Inconel 625 con tratamiento de solubilizado a 1150°C.

5.3 Dureza

5.3.1 Dureza Rockwell C
La
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“ 40 392
8 42 410
9 37 362
i 36 352
Méaxima 42 410
Media 38 377
Minima 35 344
D::t‘gﬁgi,":" 28 26.74995327

Tabla 5.7 muestran las mediciones de las durezas registradas para el
material una vez que se recibié, donde se muestran a su vez el valor minimo,
valor promedio, valor maximo y la desviacién estandar. Donde se registré unas
mediciones en el rango de 35-42 de dureza en escala HRC, esto debido al

tamano de grano y quimica del material.

. 42 410
2 42 410
3 35 344
i 36 352
5 35 344
6 39 382
v 40 392
8 42 410
2 37 362
10 36 352
Maxima 42 410
Media 38 377
Minima 35 344
D:;‘Zﬁﬁlﬂ“ 2.8 26.74995327

Tabla 5.1.- Tabla de Durezas HRC de la Inconel 625 sin tratamiento de solubilizado.

La Tabla 5.2 muestran las mediciones de las durezas registradas para el
material con un tratamiento de solubilizado, donde se muestran a su vez el valor
minimo, valor promedio y valor maximo, se registr6 un rango de 24 a 27 de
dureza en escala HRC. Donde se puede observar un decremento de la dureza
de la aleacion producto del tratamiento de solubilizado y del crecimiento del
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tamano de grano, debido a la relacién del tamafo de grano con la dureza del

material.

L 25 260
2 24 255
< 24 255
& 26 265
z 27 275
e 26 265
y 27 275
e 26 265
g 27 275
10 26 265
Maxima 27 275
Media 26 265
Minima 24 255
D::t‘;i:giaér" 1.077032961 | 7.2284161

Tabla 5.2.- Tabla con las mediciones de dureza obtenidas de la aleacién después de ser sometida a un
tratamiento de solubilizado.

En las siguientes tablas se muestran se muestran las mediciones de
dureza Rockwell C de muestras envejecidas a diferentes temperaturas donde se

muestran con los valores minimos, valores maximos, valor promedio y una
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desviacion estandar calculada. Donde se observa que algunas indentaciones el
valor sube a comparacidn de las medidas antes obtenidas, esto debido a que la
indentacién es local, también se observa un cambio en la dureza dependiente de
la zona debido a la diferencia en tamafno de grano, presencia de fases que
ayuden a aumentar la dureza la Inconel 625 o en su defecto que propicien la

disminucién de la misma.

En la Tabla 5.3 se muestran las mediciones de dureza Rockwell C de
muestras envejecidas a 760°C por diferentes intervalos de tiempo, donde se
observa un pequerio incremento al estar expuesta la superaleacién a las 4
horas de tratamiento, sin embargo en los tiempos restantes no se observa gran

cambio, ya que esta aleacion fue disefiada para endurecer por solucion sdlida,

es decir por los aleantes agregados al producirla.

1 42 32 35 30 38

2 39 32 38 35 38

3 38 31 38 33 37

4 31 31 37 37 38

5 34 30 38 36 41

6 36 30 38 35 43

7 41 30 37 37 43

8 38 34 39 33 44

9 36 34 39 31 43

10 39 37 39 35 41

Valor Minimo 31 30 35 30 37

Valor Maximo 42 37 39 37 44

Valor
Promedio 37 32 38 34 41
Desviacion

Estandar 3.273 2.283 1.229 2.394 2.633

Tabla 5.3.- Tabla de Durezas Rockwell C (HRC) con un Tratamiento Térmico de 760°C

Del mismo modo en la Tabla 5.4 se muestran las mediciones de dureza
Rockwell C de muestras envejecidas a 900°C por diferentes intervalos de
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tiempo, donde se muestran los valores minimos, valores maximos, un calculo del
valor promedio y un célculo de la desviacion estandar de las medidas. En este
caso, descendié la dureza de la aleacién, debido a la formacion de algunas
fases perjudiciales, posible crecimiento abrupto del tamafo de grano, y/o la

microestructura resultante.

HRC 900°C
| Tiempo [ 15min. | 30min. | 1hr. | 2hr |

1 37 33 35 32 30

2 37 37 37 31 33

3 36 37 36 36 35

4 37 37 36 36 36

5 38 37 36 35 34

6 38 36 36 32 31

7 37 35 35 33 30

8 40 38 36 36 37

9 38 38 36 35 35

10 38 38 35 35 33

Valor Minimo 36 33 35 31 30

Valor Maximo 40 38 37 36 37

Valor

Promedio 38 37 36 34 33

Desviacion
Estandar 1.075 1.578 0.632 1.912 2.459

Tabla 5.4.- Tabla de Durezas Rockwell C (HRC) de la Inconel 625 con un tratamiento térmico a 930°C.

En la Tabla 5.5 se muestran las mediciones de dureza de la Inconel 625
envejecidas a una temperatura de 930°C, donde se observa un pequefo

incremento a los 15 minutos de tratamiento térmico, mientras que el tiempo va
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incrementando se va manteniendo la dureza, esto se debe a que algunas fases

dentro de esta region ayudan al incremento de la dureza aunque la matriz pueda

recristalizar, debido a que a esta temperatura empieza el crecimiento abrupto de

los granos en superaleaciones base niquel.

|__HRC |

1 42 40 38 42 40

2 41 41 38 42 40

3 46 40 36 43 41

4 43 41 39 42 42

5 43 44 38 43 42

6 42 42 40 40 42

7 40 44 37 43 40

8 40 42 40 42 41

9 43 41 40 42 40

10 42 40 40 43 41

Valor Minimo 40 40 36 40 40
Valor

Maximo 46 44 40 43 42
Valor

Promedio 42 42 39 42 41

Desviacion
Estandar 1.751 1.509 1.430 0.919 0.876

Tabla 5.5.- Tabla de Durezas Rockwell C (HRC) de la Inconel 625 con un tratamiento térmico a 930°C.
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5.3.2 Microdureza
La Tabla muestra las mediciones de las microdurezas en una seccion
determinada del material. L1 y L2, son las mediciones de las diagonales
necesarias para obtener la microdureza Vickers por medio de la Ecuacion 5.1y

los parametros empleados de acuerdo a la norma ASTM E-384 son:

1.854 * P
V="

Ecuacion 5.1.- Ecuacion de determinacién de microdureza.

En la Tabla 5.6 y Tabla 5.7 se muestran los resultados del analisis de
microdureza de la Inconel 625 en la condicién a la que se recibié (as-received),
en la Tabla 5.6 se muestran las medidas de las diagonales junto a su calculo de
dureza HV, en la Tabla 5.7 se expresan dichos valores en forma de matriz de
indentaciones. Se hicieron calculos de valor maximo, valor minimo, valor
promedio con el calculo de la desviacién estdndar de los valores obtenidos,
estos valores se muestran en la Tabla 5.8. De acuerdo a los calculos realizados |
dureza HV ronda en el rango de 297-319 HV, donde el valor promedio que se
pude esperar es de 307 HV con una desviacién estandar de 5.7870.

1 55 56.74 297 29.3
2 55.19 54.71 307 30.6
3 55.55 55.49 301 29.8
4 55 56.38 299 29.6
5 54.34 56.53 302 30

6 55.07 55.98 301 29.8
7 55.05 54.86 307 30.6
8 54.55 54.72 301 31.1
9 54.66 54.41 312 31.2
10 53.38 55.23 314 31.5
11 55.45 54.61 306 30.5
12 53.97 54.84 313 31.3
13 54.91 55.45 304 30.2
14 53.37 54.47 319 32.1
15 54.15 54.94 312 31.2
16 53.36 55.19 315 31.6
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55.39 54.81 305 30.3
54.29 56.1 304 30.2
54.9 54.89 308 30.7
54.8 54.55 310 31

54.49 53.78 316 31.7
53.42 55.98 310 31

55.65 54.25 306 30.5
54.84 54.9 308 30.7
54.19 54.54 314 31.5

Tabla 5.6.- Tabla de Microdurezas, con las medidas de diagonales, dureza Vickers (HV) y conversién a

Tabla 5.7.- Tabla de Microdurezas de la Inconel 625 as-received expresada en mattriz.

319

Rockwell C (HRC).

297

5.787054518

Tabla 5.8.- Tabla de valor maximo, Valor Medio, Valor Minimo, y de Desviacién Estandar.
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Figura 5.3.- Grafica de la Microdureza de la Inconel 625 as-received.

Tabla 5.9.- Tabla de microdurezas de la Inconel 625 con tratamiento de solubilizado.

Tabla 5.10.- Tabla de valor maximo, Valor Medio, Valor Minimo, y de Desviacion Estandar.
5.5 Difraccion de Rayos X
La Figura 5.4 muestra el patrén de difraccion de la Inconel 625, se
denotan los picos caracteristicos para la fase gamma (austenitica) que es la
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matriz y su parametro de red determinado es de (), se muestra ademas la
posible presencia de carburos primarios del tipo MC y carburos secundarios del
tipo MeC 0 Mo3Ce; no obstante se requiere realizar extraccion de residuos y
difraccion para poder determinar los parametros de red de fases precipitadas, de
esta manera poder relacionarlos con las fases reportadas para esta aleacion y’,

0, 0 posibles carburos.

As-Received
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Figura 5.4.- Patron de difraccion a de la superaleacion Inconel 625 sin tratamiento de solubilizado, seccion
cortada de la zona XND.

Del andlisis anterior se obtuvieron los angulos con mayor incidencia y se
analizaron matematicamente por medio de las Ecuaciones, dando los resultados
expuestos en la tabla. Donde se obtienen los angulos en 26 43.20, 50.35, 74.15,
90.02, 95.33, los cuales en su mayoria son por efecto de la matriz austenitica de
la Inconel 625 [65].

line 20 0 (Sin@)*2  sin2(0a)/sin2(8B)  3*(sin2(8a)/sin2(81)) h k
1 43.2094 21.6047 0.1356 1.00 3 1 1
2 50.3508 25.1754 0.1810 1.33 4 2 0
3 74.1554 37.0777 0.3635 2.68 8 2 2

O O = -



4 90.0251 45.01255 0.5002 3.69 11 3 1
5 95.3315 47.66575 0.5465 4.03 12 2 2
Tabla 5.11.- Analisis de los angulos de difraccién de la Inconel 625 sin tratamiento térmico.

Diffraccion de Rayos X Solubilizado
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Figura 5.5.- Gréfica del Difractograma de la Inconel 625 con tratamiento térmico de solubilizado.

El difractograma de la Figura 5.5 fue analizado mediante el software
Diffrac.Eva de la compafnia Bruker, donde se obtuvieron los angulos de
difraccion que de acuerdo a la ley de Bragg. Estos fueron comparados con las
cartas de datos que se encuentran en la base de datos, la cual fue PDF 01-071-
7594. Donde también se obtuvo el parametro de red, el cual tiene un valor de
a=3.591 A [65].

43.621 21.8105 | 2.07326 |1 (1|1
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50.81 25.405 1.7955 |2(0|0
74.706 37.353 1.26961 |2|2|0
90.705 45.3525 1.08273 |31 |1
95.989 47.9945 1.038663 (2|22
Tabla 5.12.- Tabla del analisis del difractograma de la Inconel 625 [65].

Comparando los difractogramas podemos observar un pequefo desfase
de aproximadamente 19, esto a consecuencia del tratamiento de solubilizado en
la aleacion, sin embargo sigue manteniendo los picos caracteristicos de la matriz

producto de la red cristalina Cubica Centrada en las Caras (FCC por sus siglas

en ingles).
Difraccion de Rayos X
33000
29000
25000
21000
o 17000
(a
13000 :
ﬁ
9000 ‘” M '
| | I
i I I A
5000 H ‘ J
=k S —
1000 T T T T T T T T T T T T T T I/\“m«‘l
20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100
20
—— As-Received = —— Solution Annhealed

Figura 5.6.- Imagen de Comparacion de los Difractogramas obtenidos de cémo se recibi6 el material y con
tratamiento de solubilizado.

Una vez habiendo ensayado las muestras de compresién en caliente, se
caracterizaron mediante la técnica de Difraccién de Rayos X, donde se tomé una
muestra por condiciéon termomecanica para el analisis.
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Para la condicién de 900°C a una velocidad de deformacién se obtuvo el
difractograma, el cual se puede visualizar en la Figura 5.7, en color azul es para
la condicién de 60 mm/min (0.1 s™') para la condicién de 6 mm/mm (0.01 s™).

DRX 900°C

60000
50000
40000
(=]
o 30000
o
20000

10000

B A Nn

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 8 90 95 100
20

6 mm/min  —— 60 mm/min

Figura 5.7.- Patrén de difraccion de Rayos X de la Inconel 625 con una deformacién a una temperatura de
900°C.

De la Figura 5.7 podemos observar que los angulos de difraccion son
similares, con la unica diferencia entre los difractogramas en la intensidad, dada
la diferencia de velocidades de deformacion y a diferencia en las
microestructuras finales de la aleacion. Los angulos de difraccion son similares a
los antes mencionados en la Tabla 5.12, donde se tiene un parametro de red de
a=3.591 A [65], donde también se tiene la posible presencia de carburos
primarios, y carburos secundarios, pero debido al bajo porcentaje en peso, estos
no difractan lo suficiente para ser detectados por el equipo.
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Para la condicién de 950°C a una velocidad de deformacién se obtuvo el
difractograma, el cual se puede visualizar en la Figura 5.8, en color azul es para
la condicién de 60 mm/min (0.1 s™) para la condicién de 6 mm/mm (0.01 s™).

DRX 950°C
50000
40000
30000
[a]
(2]
o
20000
10000
— » A A b
0
20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100
20
6 mm/min  —— 60 mm/min

Figura 5.8.- Patron de difraccion de Rayos X de la Inconel 625 con una deformacién a una temperatura de
950°C.

Del mismo modo que en el difractograma de 900°C, podemos observar
angulos de difraccion similares, donde tenemos una diferencia en intensidad de
difraccion entre las velocidades de deformacién, al igual que en el caso anterior
la intensidad de difraccion es producto posible de la microestructura final.
Teniendo los angulos de difraccion que son similares a los de la Tabla 5.12, el
parametro de red es de a=3.591 A [65], donde existe la posibilidad de tener
presencia de carburos primarios, y carburos secundarios, pero debido al bajo
porcentaje en peso, estos no difractan lo suficiente para ser detectados por el
equipo.
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Para la condicién de 1000°C a una velocidad de deformacion se obtuvo el
difractograma, el cual se puede visualizar en la Figura 5.9, en color azul es para
la condicién de 60 mm/min (0.1 s™) para la condicién de 6 mm/mm (0.01 s™).

DRX 1000°C
35000
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25000

20000

PSD

15000
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20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 & 90 S5 100

20

—— 6 mm/min  —— 60 mm/min

Figura 5.9.- Patron de difraccion de Rayos X de la Inconel 625 con una deformacién a una temperatura de
1000°C.

Para el caso de la difraccion a 1000°C se tienen 5 angulos de difraccién
similares a los antes mostrados en la Figura 5.8 y Figura 5.9, los cuales son
caracteristicos de las superaleaciones, estos producto de la matriz austenitica
de la Inconel 625, donde se tiene un pardmetro de red de a=3.591 A [65]. No
obstante para la muestra donde la Inconel 625 fue deformada a una velocidad
de 6 mm/min 0 0.01s™ (el cual se muestra en la), existen 3 angulos de difraccion
que antes no se habian presentado, en los angulos de difraccién, los cuales son:
31.84°,35.93°, 48.51°, 64.32%; esto debido a la presencia de la.
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DRX 1000 6 mm/min
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Figura 5.10.- Patron de difraccién de Rayos X de la Inconel 625 con una deformacion a una temperatura de
1000°C a una velocidad de deformacién de 6 mm/min (0.01s™).

Para la condicion de 1050°C a una velocidad de deformacién de 60
mm/min (0.01 s) se obtuvo el difractograma, el cual se puede visualizar en la
Figura 5.11. La cual que en los casos anteriores tuvieron angulos similares de
difraccion a los antes obtenidos en la Tabla 5.12, los cuales corresponden a la
matriz austenitica de la Inconel 625 donde se tiene un parametro de red de
a=3.591 A [65].
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DRX 1050°C a 60 mm/min
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Figura 5.11.- Difractograma de la Inconel 625 tras ser ensayada a 1050°C con una velocidad de
deformacion de 0.01s™.

Comparando el patrén de difraccién de la Inconel 625, con muestras
anteriores, esta condicion tiene los mismos picos de difraccibn a los antes
obtenidos en la Tabla 5.12 [65], los cuales pertenecen a la matriz austenitica de
la superaleacién, donde se tiene un parametro de red a=3.591 A, donde también
se tiene la posible presencia de carburos primarios, y carburos secundarios,
pero debido al bajo porcentaje en peso, estos no difractan lo suficiente para ser
detectados por el equipo.
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Comparacion de Difractogramas
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——1050°C 60 mm/min —— As-received —— Solution Annealed

Figura 5.12.- Comparacion de los difractogramas obtenidos de la Inconel 625 en cada una de las

condiciones obtenidas.

5.6 Analisis Térmico

5.6.1 Calorimetria Diferencial de Barrido
De la Calorimetria Diferencial de Barrido de la Inconel 625 en condicion
sin tratamiento térmico se obtuvieron los termogramas consecutivos, teniendo
como temperatura maxima 760°C, 900°C, 930°C y 1200°C, estos se

esquematizan y se explican a continuacion.

Para la temperatura de 760°C se obtuvo el siguiente termograma en la
seccion de calentamiento, el cual se puede observar en la Figura 5.13.
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DSC a 760°C

1.60E-01
1.40E-01
1.20E-01
1.00E-01
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—DSC/(mW/mg)

Figura 5.13.- Grafica del termograma de la Inconel 625 de temperatura ambiente a 760°C.

Del termograma se obtuvo la primera derivada respecto al tiempo y se
calculd su tendencia por medio de Media Movil teniendo un periodo de 50, la

cual se visualiza en la Figura 5.14.

Termograma 760°C

1.60E-01 8.00E-02
1a0e0l 6.00E-02
o 1.20€-01
N~ 4.00E-02
L 1.00E-01
\"
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§ 6.008-02 0.00E+00
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E 400802 -2.00E-02
Q 2.00E-02
a -4.00E-02
O 0.00E+00
-2.00E-02 800 -6.00E-02
-4.00E-02 -8.00E-02

Temperatura Celsius
DDSC/(mW/mg/min) eeeeeee 50 per. media mévil (DDSC/(mW/mg/min))

DSC/(mW/mg)

Figura 5.14.- Grafica del Termograma de la Inconel 625 hasta 760°C con la primera derivada y su linea de
tendencia.

96



Del termograma se observa una transicion en el rango de 600°C a los
760°C (visualizada en la Figura 5.15), la cual se le atribuye al inicio de la
formacion de la fase intermetalica NisNb, donde su vez también es el inicio de la
formacién de carburos secundarios M23Ces de Cromo, Titanio, Molibdeno y

Niobio, siendo estos los que tienden en mayor concentracion a formarlos.

DSC 900°C
2.00E-01 4.00E-02
3.00E-02
0.00E+00
2.00E-02

0 50 100 150 200 23800 350400 #50 500 550 600 650 7P0 750 800 850,900 950

Q -2.00E-01 1.00E-02
"'," 0.00E+00
v
'-'éﬂ ~4.00E-01 -1.00E-02
<
% -6.00E-01 -2.00E-02
8 -3.00E-02
0o -8.00E-01 -4.00E-02
-5.00E-02
-1.00E+00
-6.00E-02
-1.20E+00 -7.00E-02
Temperature Celsius
e DSC/(mW/mg) —— DDSC/(mW/mg/min) 50 per. media movil (DDSC/(mW/mg/min))

Figura 5.15.- Grafica del Termograma de la Inconel 625 hasta 900°C.

Para la temperatura de 930°C se obtuvo el termograma que se visualiza e
la Figura 5.16 donde se pueden visualizar distintas transiciones a las antes
obtenidas.
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Termograma 930°C
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Figura 5.16.- Grafica del Termograma obtenido de la Inconel 625 teniendo como temperatura maxima
930°C.

Para esta condicion se obtuvo la primera derivada del termograma del
software analizador se obtuvieron los datos de la primera derivada respecto al
tiempo, donde se obtuvo una linea de tendencia con una media movil del 120.
Con el fin de poder apreciar a mayor detalle las transiciones que ocurren en el

material, esto se puede visualizar en la Figura 5.17.
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DSC 930°C
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Figura 5.17.- Grafica del Termograma de la Inconel 625 teniendo como temperatura maxima 930°C.

De este termograma se pueden apreciar transiciones en los rangos de
temperatura 519°C-528°C, una segunda transicion en el rango de temperatura
686°C-691°C, una tercera transicion 812°C-911°C, la interpretacién de dichas

transiciones se muestran a continuacion:

1. Para el rango de 519°C-528°C, se atribuye a la posible formacién de
la fase intermetalica Ni:M y la fase Laves, las cuales aparecen por
debajo de los 600°C, aunque esta fase es dependiente del tiempo de
exposicion de la Inconel 625 nos muestra una temperatura a la cual
precipita y disuelve a los 700°C [24].

2. Para el rango de 686°C-691°C, se atribuye a la formacion y
disolucion de la fase ordenada gamma segunda y”, asi mismo se forman
precipitados ordenados de carburos secundarios M23Ce.
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3. Para el rango de 812°C-911°C, se atribuye también a la formacion
de carburos secundarios M23Cs y MeC [25], del mismo modo también se
puede atribuir la formacién de carburos primarios MC [24].

Para la condicién de 1200°C se obtuvo el termograma que se visualiza en
la Figura 5.18, donde se obtuvieron las transiciones de la temperatura ambiente

hasta una temperatura cercana a la solubilizacién.

DSC a 1200°C
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Figura 5.18.- Grafica del termograma obtenido de la Inconel 625 de temperatura ambiente a 1200°C.

De la grafica de la Figura 5.18 se obtuvo la primera derivada respecto al
tiempo (la cual se esquematiza en la Figura 5.19), y su linea de tendencia para
corroborar el cambio en la pendiente de la grafica y poder analizar las combas y

verificar las transiciones.
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DSC a 1200°C

2.00E-01
1.00E-01 | 8.00E-02
0.00E+00 f \ i
(@) 0 0 600 700 800 900 |1900 h\.lgqm;oo
ﬁ -1.00E-01 | pils f 7., 3.00E-02
. . 3o
v P& ] /
S -2.00E-01 BN |
£ ey
= 3.00E-01 -2.00E-02
£
N’
O -4.00E-01
(2]
o
-5.00E-01 -7.00E-02
-6.00E-01
-7.00E-01 - -1.20E-01
Temperatura Celsius
DSC/(mW/mg) DDSC/(mMW/mg/min) «ececeeee 50 per. media movil (DDSC/(mW/mg/min))

Figura 5.19.- Grafica de Termograma de la superaleacién Inconel 625 solubilizada con la primer derivada y
su linea de tendencia para el analisis de fases.

Las transiciones que se pueden observar de acuerdo a los cambios de

pendiente y a los cambios exotérmicos del termograma son los siguientes:

1. Una primera transicién en el rango de 550°C-750°C, la cual de acuerdo al
diagrama TTT (Temperatura-Tiempo-Transformaciéon) de la Inconel 625
[25], esto se le puede atribuir a la formacidn de la fase ordenada gamma
segunda y”, y de la formacion de precipitados ordenados de carburos
secundarios del tipo M23Cgs y MC.

2. Una segunda transicion que va de la temperatura de 850°C a los 1025°C,
esta transicién se le atribuye a la formacién de carburos secundarios con

una estequiometria MgC y M23Cs (ver Figura 5.20).
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DSC 850°C-1050°C
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Figura 5.20.- Grafica de la transicidn de la superaleacion Inconel 625 en el rango de 850°C a 1050°C.
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Figura 5.21.- Grafica de la transicion del rango de 850°C-1050°C Inconel 625, con la primer derivada y
linea de tendencia.
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Para la condicion de solubilizado se obtuvo un termograma diferente,
donde se observan transiciones distintas de la Inconel 625, estas ocurren a
temperaturas diferentes a las antes obtenidas, este termograma se observa en
la Figura 5.22.

DSC Solubilizado 1150°C
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-1.30E+00
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Figura 5.22.- Grafica del Termograma obtenido de la Inconel 625 solubilizada hasta una temperatura de
1150°C.

Se obtuvo la primer derivada respecto al tiempo de la curva, de esta
manera se adquirieron los cambios de pendiente de la misma; del mismo modo
se calcul6 la media movil con un periodo de 50, y se comparé con la curva de la

derivada y el termograma obtenido la cual se muestra en la Figura 5.23.
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DSC 1150°C Solubilizado
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Figura 5.23.-Grafica del Termograma de la Inconel 625 solubilizada con la derivada respecto al tiempo y la
linea de tendencia.

En el termograma se pueden observar transiciones diferentes a las antes
obtenidas sin tener un solubilizado, sin embargo aparece una transicion similar
pero en rangos de temperaturas diferentes, las cuales se describen a

continuacion:

1. Una transicion que ocurre en el rango de 650°C-750°C, la cual se
puede asociar a la formacién de la fase secundaria gamma segunda
(y”), donde se puede apreciar que a los 650°C inicia la formacién de
esta fase que con el tiempo se forma con mayor densidad en peso en
la aleacion, sin embargo a los 750°C-800°C se puede apreciar el inicio
de la disolucién de esta fase en la matriz y el posible inicio de la
transformacion de la fase Gamma Segunda a la Fase Delta, aunque
esto requiere de mayor tiempo y energia.

2. Una transicién que ocurre en el rango de 800°C-950°C, la cual se
puede observar en la Figura 5.24 y en la Figura 5.25 se muestra la

primer derivada con su respectiva media movil al 50 por ciento
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transicién es atribuida al inicio de la formacion de precipitados de
carburos M23Cg, MgC y M(C,N) [25].

DSC 1150°C rango 750°C-1000°C
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@ DSC 1150°C rango 750°C-1000°C

Figura 5.24.- Grafica del termograma de la superaleacién Inconel 625 en el rango de 750°C-990°C.
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Figura 5.25.- Grafica del Termograma en el rango de 750°C-1000°C de la aleacién Inconel 625 en
condicién de solubilizado
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3. Aparece una tercera transicion que anteriormente no se habia
presentado en un rango de 1000°C -1110°C, ya que el material se
encuentra absorbiendo energia producto del calentamiento vy
posteriormente libera esta energia absorbida la cual se muestra en la
Figura 5.26 y su primer derivada en la Figura 5.27. Esta transicion
puede ser atribuida a la formacién de las fases ordenadas de carburos
secundarios MgC vy la transformacion de fase de la fase secundaria
Gamma Segunda (y”) a Delta (), siendo la transicion principal la
formacién de carburos MgC en las fronteras de grano y/o en el interior
de los granos; otro fendbmeno que se puede visualizar es el inicio de la
disolucion de fases secundarias y de precipitados ordenados en la
matriz, sin embargo algunos carburos primarios del tipo MC, no se
veran muy afectados, ya que estos tienden de manera preferencial a
descomponerse a medida que la aleacion esta en servicio o dentro de
un tratamiento térmico con un tiempo largo lo que puede llevar a un

sobre envejecido.

Termograma de 1000°C-1100°C
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Figura 5.26.- Grafica del termograma de la Inconel 625 con tratamiento de solubilizado en el rango de
1000°C a 1100°C.
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Termograma de 1000°C-1100°C
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Figura 5.27.- Grafica del Termograma de la Inconel 625 solubilizada con la primer derivada y linea de
tendencia.

A las muestras de DSC se les realizo un analisis metalografico para

identificar fases presentes en la muestra post-prueba.

5.6.2 Analisis Térmico Diferencial

Del termograma del Analisis Térmico Diferencial, se pueden obtener
transiciones similares a las antes obtenidas con la Calorimetria Diferencial de
Barrido (la gréfica se esquematiza en la Figura 5.28). Estas transiciones se dan

en los siguientes rangos de temperatura, las cuales son:

1. 700°C-800°C: la cual se asocia a la formacién y disolucion de la fase y”;
también se puede dar a la formacion o inicio de transformacién de la
fase Delta en la aleacidon aunque esto se da en bajos porcentajes en
peso, debido a que se requiere un largo tiempo de exposicién a la
temperatura.

2. 900°C-1100°C: se observa una transicibn que se puede asociar del
inicio de la formacion de carburos secundarios M23Cs y MgC. La
temperatura critica es a los 1000°C ya que es aqui donde la formacién
de los carburos de estequiometria MgC tienen gran preferencia a
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formarse y a precipitar en las fronteras de grano y algunos en el interior
del grano, una vez que va aumentando la temperatura, la disolucién de

las fases antes mencionadas inicia, por encima de los 1150°C.

Termograma DTA 1200°C

10

DTA Signal [uV] -> Exo

N=O=NWOWL,OIONOO©

0 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200
Temperatura (°C)

—DTA[pV]
Figura 5.28.- Grafica del termograma obtenido por medio del DTA de la aleacion Inconel 625 en la
condicion a la que se recibié el material.

De la condicién de solubilizado se obtuvo un termograma diferente, el
cual se muestra en la Figura 5.29. Del termograma se aprecia una transicion
en el rango de los 830°C-1064°C, la cual se atribuye a la formaciéon de
fases ordenadas de carburos MgC, M(C,N), y posible formacién de la fase
secundaria Delta & [25]. A diferencia del termograma antes mostrado, en
la muestra solubilizada se aprecia una transicién alrededor de los 523°C-
525°C la cual se debe a la formacién y disolucién de la fase intermetalica
Ni.M [24] [36].
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Figura 5.29.-Grafica del Termograma obtenido por medio del DTA de la Inconel 625 con un tratamiento de
solubilizado.

5.8 Ensayos de compresion
Después de haber sido ensayadas las muestras se tomaron las

medidas finales e imagenes, en las tablas siguientes se calcularon las
areas, volumenes, porcentajes de deformacion de altura, diametro, area y

volumen correspondiente de cada muestra.
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900-1 5.14 10.7 48.600 26.571
900-2 5.46 | 10.23 45.400 22.000
950-1 5.01 10.88 49.900 28.429
950-2 486 | 10.87 51.400 30.571
1000-1 5.1 10.25 49.000 27.143
1000-2 473 | 1112 52.700 32.429
1050-1 5.06 | 10.32 49.400 27.714
1050-2 5.15 | 10.34 48.500 26.429
1050-3 5.22 | 10.69 47.800 25.429

Tabla 5.13.- Tabla de mediciones de las probetas de compresiéon ensayadas, con el porcentaje de
deformacion en altura y diametro de las muestras, ensayadas a una velocidad de 60 mm/min (0.1s™).

900-1 462.190 | 89.920 233.653 120.098
900-2 448.780 | 82.194 213.577 116.613
950-1 465.785 | 92.971 241.580 121.032
950-2 451.009 | 92.800 241.137 117.192
1000-1 420.831 | 82.516 214.413 109.351
1000-2 459.368 | 97.118 252.356 119.364
1050-1 423.253 | 83.647 217.352 109.980
1050-2 432.452 | 83.971 218.195 112.370
1050-3 468.507 | 89.752 233.217 121.739

Tabla 5.14.- Tabla del area y volumen calculado de las probetas de compresion ensayadas, con el
porcentaje de deformacion en area y volumen, ensayadas a una velocidad de 60 mm/min (0.1s™).

En la Figura 5.30 se muestran las muestras después de haber sido
ensayadas a compresion, en la Figura 5.31 se muestra la grafica del esfuerzo
deformaciéon de estas muestras, donde se tiene un esfuerzo maximo 568.36
MPay 553.09 MPa respectivamente.
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Figura 5.30.- Muestras de compresién ensayadas a una temperatura de 900°C a una velocidad de 60
mm/min (0.1 s™).

Grafica Esfuerzo Verdadero vs Deformacion
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Figura 5.31.- Grafica de Esfuerzo verdadero vs. Deformacion verdadera a 900°C a 60 mm/min (0.1s™).

En la Figura 5.32 Figura 5.33

Figura 5.32.- Muestras de compresién ensayadas a terpperatura de 950°C a una velocidad de 60 mm/min
(0.1s7).
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Grafica de Esfuerzo verdadero vs Deformacion
verdadea a 950°C
a 60 mm/min
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Figura 5.33.- Grafica de esfuerzo verdadero vs deformacion verdadera a 950°C a 60 mm/min.

Figura 5.34.- Muestras de compresion ensayadas a tem1peratura de 1000°C a una velocidad de 60 mm/min
(0.1s™).
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Grafica de Esfuerzo verdadero vs Deformacion
verdadera a 1000°C a 60 mm/min

350
300
250
200
150

100

Esfuerzo Verdadero (MPa)

a
o

0
0.00E+00 1.00E-01 2.00E-01 3.00E-01 4.00E-01 5.00E-01
Deformacion Verdadera

———1000°C 60 mm/min 1 ~——1000°C 60 mm/min 2

Figura 5.35.- Grafica de esfuerzo verdadero vs deformacion verdadera a 1000°C a 60 mm/min.

Figura 5.36.- Muestras de compresién ensayadas a tem1peratura de 1050°C a una velocidad de 60 mm/min
(0.1s7).
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Grafica de esfuerzo verdadero vs deformacion
verdadera a 10502C a 60 mm/min.
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Figura 5.37.- Grafica de esfuerzo verdadero vs deformacion verdadera a 1050°C a 60 mm/min.

900-1 5.35 10.26 46.500 23.571
900-2 5.11 10.43 48.900 27.000
950-1 5.13 10.74 48.700 26.714
1000-1 5.4 10.25 46.000 22.857

Tabla 5.15.- Tabla de mediciones de las probetas de compresiéon ensayadas, con el porcentaje de
deformacion en altura y diametro de las muestras, ensayadas a una velocidad de 6 mm/min (0.01s™).
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900-1 442.322 | 82.677 214.832 114.935
900-2 436.596 | 85.439 222.010 113.447
950-1 464.746 | 90.594 235.403 120.762
1000-1 445.586 | 82.516 214.413 115.783

Tabla 5.16.- Tabla del area y volumen calculado de las probetas de compresién ensayadas, con el
porcentaje de deformacién en area y volumen, ensayadas a una velocidad de 6 mm/min (0.01 s'1).

En la Figura 5.38 se muestran las muestras de compresion deformadas
mientras que en la Figura 5.39 se muestra la grafica de esfuerzo verdadero vs
deformacién verdadera, donde se puede registrar un valor maximo de 568.36
MPa para la primer muestra y 553.09 MPa para la segunda muestra

Figura 5.38.- Muestras de compresion ensayadas a tequeratura de 900°C a una velocidad de 6 mm/min
(0.01s™).

115



Grafica Esfuerzo Verdadero vs Deformacion verdadera a 900°C
6 mm/min

600

500

400

Esfuerzo Verdadero
(MPa)
w
o
o

200

100

0
0.0 0.1 0.1 0.2 0.2 0.3 0.3 0.4 0.4 0.5 0.5
Deformacion Verdadera

——900°C a 6 mm/min 1 ——900°C a 6 mm/min 2

Figura 5.39.- Grafica de esfuerzo verdadero vs deformacion verdadera a 900°C a 6 mm/min.

Figura 5.40.- Muestras de compresién ensayadas a terpperatura de 950°C a una velocidad de 6 mm/min
(0.01s™).
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Grafica de Esfuerzo verdadero vs Deformacion verdadea a 950°C

a 6 mm/min
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Figura 5.41.- Grafica de esfuerzo verdadero vs deformacion verdadera a 950°C a 6 mm/min.

Figura 5.42.- Muestras de compresién ensayadas a terqperatura de 1000°C a una velocidad de 6 mm/min
(0.01s7).
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Grafica de Esfuerzo verdadero vs Deformacion
verdadera a 1000°C a 6 mm/min
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Figura 5.43.- Grafica de esfuerzo verdadero vs deformacion verdadera a 1000°C a 6 mm/min.

5.9 Microscopia electrénica de barrido
(PENDIENTE POR REALIZAR)
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Capitulo 6

Conclusiones y Recomendaciones

“Si tu intencién es descubrir la verdad,
hazlo con sencillez,

la elegancia déjasela al sastre”

Albert Einstein

6.1 Conclusiones

1.

La superaleacion Inconel 625 depende de temperatura para endurecer,
puesto que esta aleacidén fue disefiada para endurecer de por medio de
solucién sélida.

Aun cuando la superaleacion Inconel 625 esta disefiada para endurecer
por solucién soélida, esta puede presentar el fendbmeno de precipitacién, y
bajo ciertas condiciones dichos precipitados y fases secundarias pueden
cambiar el desempeio de la misma, ya que algunas puede favorecer las
propiedades fisicas y mecanicas.

Bajo ciertas condiciones es favorable tener la fase & para mejorar la
ductilidad en este material, y ayuda a tener un mejor control de la
microestructura de la misma

La recristalizaciéon juega un papel importante, debido a que depende del
tamano de los granos, lo que nos lleva a controlar el trabajo en caliente,
donde la temperatura final, la velocidad de rolado y la velocidad de
deformacién se deben de controlar.

6.2 Recomendaciones
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