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RESUMEN

Este tipo de aleaciones posee una estructura cristalina cubica centrada en
las caras (FCC, por sus siglas en inglés). Las velocidades de difusion para
metales con dicha estructura son bajas, lo que produce estabilidad

microestructural considerable a altas temperaturas.

La mayoria de las atribuciones que se le da a estas aleaciones es debido a
la precipitacién de la fase y’ ya que el atomo de Ni es muy denso y esto lo hace
poco compresible, es decir, que la diferencia atobmica al momento de precipitar
esta fase sera muy pequefia con respecto a la de la matriz, lo que dara lugar a
una nucleacion homogénea y una alta compatibilidad puesto que las dos se

mantendran coherentes entre ellas.

Ademas la estructura cristalina de Fe y Co a temperatura ambiente no es
FCC. Tanto el Fe como el Co se someten a tratamientos térmicos de alta
temperatura o adiciones de elementos para transformar su estructura. Por otro
lado el Ni no presenta transformaciones de fase desde temperatura ambiente
hasta su punto de fusion. Otra de las ventajas del Ni es su bajo costo, lo que lo
hace accesible para su produccién y conveniente para la industria aeroespacial

y de generacién de energia.

Las superaleaciones base Ni pueden llegan a clasificarse aun mas por su
mecanismo de endurecimiento. Por solucion sélida, es decir,
independientemente del contenido de Al, Ti o Nb. Asimismo presentan una

caracteristica de facil soldabilidad.



CAPITULO |
INTRODUCCION

1.1 Antecedentes (Problematica)

Las superaleaciones fueron desarrolladas con la finalidad de obtener
materiales con mejor resistencia a la corrosiébn y buen desempefio a
temperaturas elevadas. Estas se clasifican principalmente en tres diferentes
grupos dependiendo de su aleante principal, los cuales pueden ser hierro-niquel,
cobalto o niquel. La seleccidén de qué tipo de superaleacidn se debe utilizar para
una aplicacion especifica, dependera de las condiciones de trabajo con un
énfasis en la temperatura de trabajo, desempefio mecanico, condiciones
ambientales y costo. En los ultimos afios se ha incrementado el interés por
desarrollar materiales capaces de soportar grandes cargas a altas temperaturas
para su uso en la industria aeronautica y de generacidbn de energia,
especificamente en componentes como anillos de turbinas, alabes, ejes vy

camaras de combustion.

La determinacion de las propiedades finales de un material esta relacionada
con el control de la microestructura (el tamafno de grano, las fases presentes, los
precipitados secundarios, entre otras), asi como también de la composicion
quimica. Existen diversos métodos para endurecer un material, entre los cuales
los principales son trabajo en frio o trabajo en caliente, ya que con esto se
promueve a una dispersién densa y fina de particulas a lo largo de la matriz, las
cuales actuan como obstaculos para el movimiento de dislocaciones,

favoreciendo asi la resistencia mecanica.

En este proyecto se estudiara la aleacion Haynes 282, una superaleacion
base Ni-Cr-Co, la cual fue desarrollada especialmente para la industria



aeronautica y energética. Esta aleacion se endurece por solucion solida aun asi,
existen fases presentes que favorecen aun mas estas propiedades. Es
importante mencionar que existe poca informacion sobre esta aleacion por lo cual
es de gran interés obtener informacion sobre el comportamiento que presenta
bajo diferentes condiciones y poder llegar a predecir y controlar las propiedades,
y asi cumplir con los altos estdndares de calidad que exige la industria

aeronautica.

Este trabajo se centra en la determinacion de un diagrama precipitacion-
tiempo-temperatura (PTT por sus siglas en inglés) por medio de la técnica de
relajacién de esfuerzos y la identificacién de fases presentes en cada condicidon
estudiada. Esto por diferentes técnicas de caracterizacion, tales como, un analisis
diferencial térmico, microscopia éptica, de barrido y transmisién, difraccién de
rayos X, difraccion de electrones retrodispersados y microdureza Vickers.

1.2Hipotesis

Es posible determinar el impacto de la temperatura y deformacién en la
cinética de precipitacion en una superaleacion base Ni-Cr-Co por medio de la

técnica de relajacion de esfuerzos.

1.3 Objetivos

El objetivo principal del presente proyecto fue construir el diagrama
Precipitacion-Tiempo-Temperatura (PTT) de la superaleacién Haynes 282,
mediante la caracterizacién y cuantificacion de cambios microestructurales

durante un proceso termomecanico por la técnica de relajaciéon de esfuerzos.



Los objetivos especificos a llevar a cabo durante este proyecto son:

e Identificar los fenbmenos exotérmicos y endotérmicos de dicha aleacion
hasta 1,200°C, por medio de Analisis Diferencial Térmico (DTA por sus
siglas en ingles).

e Someter al material a un trabajo termomecanico por medio de la técnica
de relajacion de tensiones a diferentes condiciones de temperatura, en un
rango de 750°C a 1000°C, manteniendo la deformacion constante.

e Identificar y comparar las fases presentes por medio de difraccion de rayos
X (XRD por sus siglas en ingles).

e Realizar un andlisis cuantitativo de tamarno de grano y ademas identificar
particulas de segunda fase y precipitados presentes por medio de la
técnica de microscopia Optica y microscopia electronica de barrido (SEM
por sus siglas en ingles)

e Observar mecanismos de deformacion y conocer la orientacién
preferencial del material a través de la técnica de difraccidn de electrones
retrodispersados (EBSD por sus siglas en ingles).

e Observar la morfologia de la y’ en la superaleacion H282 por medio de
microscopia electronica por transmisién (TEM por sus siglas en ingles).

e Relacionar microestructura con propiedades mecdanicas con mediciones

de microdureza vickers.

1.4 Justificacion

En los ultimos afos las superaleaciones ha sido de suma importancia en la
industria energética y aeronautica, esto debido a su buena soldabilidad, facil
vaciado, conductividad térmica, estabilidad microestructural entre otras. Una de
las caracteristicas que mas influyen en las propiedades del material es la cinética
de precipitacién, es decir, como afecta la temperatura, tiempo y deformacién de
los precipitados y fases presentes en el material.



El interés del presente trabajo es analizar una superaleacién la cual se
presenta como uno de los mejores candidatos para la fabricacién de piezas en la
industria aeronautica. Obteniendo un buen control de las propiedades con
respecto a los procesos termomecanicos previamente realizados es posible
inducir la formacién de fases, precipitados y microestructura que beneficiara las
propiedades del material.

Se enfocara el desarrollo del presente trabajo en determinar y caracterizar
dichos fenomenos presentes en la superaleacién H282 la cual tiene como
principales aleantes el Ni-Cr-Co-Mo.



CAPITULO I
MARCO TEORICO

2.1 Superaleaciones

Una superaleacion, también conocida como una aleacion de alto
rendimiento, es una aleacion la cual posee excelentes propiedades entre las
cuales se encuentran la habilidad de soportar grandes cargas a altas
temperaturas, es decir, temperaturas cercanas a su punto de fusion. Ademas de
poseer una gran resistencia a la degradacibn mecénica durante tiempos de
exposicion mas largos, y tolerar condiciones ambientales adversas por su

resistencia a la oxidacién y corrosion. (Reed, 2006)

Existen 3 diferentes grupos de superaleaciones, las cuales se clasifican
segun su elemento base ya sea base Fe-Ni, base Co o base Ni, mas adelante se
explicaran mas a detalle cada uno de los diferentes grupos. Estos grupos
presentan caracteristicas significativas para diferentes aplicaciones algunas de
ellas son, turbinas de gas para aviones y para generadores de energia, reactores
nucleares, plantas petroquimicas, estructuras de naves espaciales, incluso

algunas aplicaciones médicas.

Una manera de aumentar la resistencia del material es en base a los
elementos de aleacion en soluciéon solida los cuales son responsables de
fortalecer el metal solvente, esto debido a la diferencia de tamarno en la estructura
atomica entre los diferentes elementos presentes. Pero mas aun, existen otros
factores que incrementan las propiedades de las superaleaciones, tales como la
precipitacion de carburos y la formacion de fases secundarias, dichos fenédmenos
son de gran relevancia ya que la fuerza necesaria para deformar el material
incrementara considerablemente.



Una de las principales ventajas de estos materiales es la capacidad que
tienen para soportar altas temperaturas sin deteriorar sus propiedades
mecanicas; caracteristica importante para la fabricacién de alabes de turbina en
la seccion caliente, ya que tanto la seguridad como el rendimiento del motor
depende de dichas piezas. En la (figura 2.1) se muestra las diferentes
temperaturas a las que se exponen los materiales dentro de una turbina de motor

a reacciéon, ademas de la ubicacion de dichos alabes.

Aire ambiente 200 °C | 600 °C |

— 1100 °C
3 700 °C
/
| o Superaleaciones
Materiales Z
compuestos [T ——
- Alabes de la
Aluminio Thanio] LAc2® turbina criticos

Figura 2.1 Representacion grafica de diversos materiales y temperaturas

a lo largo de una turbina de motor a reaccion. (Arechaga, 2012)

En los ultimos 30 afnos la temperatura de entrada de turbina ha
incrementado considerablemente acercandose a 1650°C en maxima potencia.
Un indicador importante para medir la eficiencia de una turbina de gas, es la
temperatura de entrada de la turbina (TET por sus siglas en inglés) puesto que
al aumentar la capacidad de soportar alta temperatura en la primera etapa de la
turbina, esta a su vez aumentara su rendimiento. Es por esto que hay un gran
interés en el desarrollo tecnoldgico de estos materiales por parte de la industria
aeroespacial y energética. En la (figura 2.2) se muestra la turbomaquinaria de
un motor Trent 800 de Rolls-Royce que impulsa a la aeronave “Boeing 777”.
(Reed, 2006)
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Figura 2.2 Impresion artistica de la turbomaquinaria de un motor de Rolls-
Royce Trent 800. (Reed, 2006)

2.1.1 Historia de las Superaleaciones

A través de la historia los humanos han desarrollado diferentes tecnologias
para tratar de satisfacer las necesidades a las que se enfrenta. El desarrollo de
las superaleaciones va relacionado con el avance tecnoldgico de las turbinas de
gas para los aviones, la cual se remonta a 1791, cuando Juan Barbero saco una
patente sobre ‘Un Método para el Aumento de Aire Inflamable con el Propdsito

de Producir Movimiento y Facilitar las Operaciones Metalurgicas’. (Razak, 2007)

En el afno de 1903, el Noruego, Aegidius Elling, construyo la primera turbina
de gas. El buen rendimiento y desempefo de las turbinas de gas es de gran
importancia para la industria de la aviacién civil y militar, para la de generacién

de energia asi como también para la obtencion y produccién de gas y petréleo.



Para el afio de 1905 Estados Unidos comenzé a trabajar en turbo-super-
cargadores los cuales eran impulsados por gases de combustién. Con el tiempo
los avances tecnoldgicos se hacian notar y tres factores decisivos causaron
cambios radicales, el primero estaba relacionado con la teoria aerodinamica la
cual permitié a los disefiadores de Inglaterra, Alemania e ltalia a darse cuenta
que el arrastre turbulento estaba siendo desaprovechado hasta dos tercios de la
potencia que es generada en la flecha del avidn; el segundo implica el concepto
de empuje el cual fue aplicado a los compresores axiales y turbinas, basado en
la teoria de alabes de Prandtl; por ultimo, el tercer factor se encontrdé que una
fuerza supersénica en los extremos de las hélices no permitiria a un avién volar

por encima de 640 kildmetros por hora. (Chester T. Sims, 1987)

En esta época el material bélico utilizado en su mayoria se conformaba de
acero. La comunidad metalurgista respondié al aumento de estas necesidades
haciendo lo que podia denominarse como “super-aleaciones” de una gran
variedad de aceros inoxidables. Aunque las patentes de Al y adiciones de Ti a
las aleaciones de tipo Nichrome fueron emitidos en los afnos 1920, la industria de
la superaleacién surgié con la adicion de Co a la aleacion Vitallium (también

conocida como Haynes Stellite). (Donachie Matthew J, 2002)

Poco tiempo después con la llegada de la Segunda Guerra Mundial la
historia de las Superaleaciones fue una de las mas impulsadas con la invencién
de nuevas composiciones de aleaciones y nuevos procesos. En el afio de 1930
en Inglaterra, Estados Unidos y Alemania se crearon aleaciones base Fe-Ni y
aleaciones base Co, las cuales eran endurecidas por la precipitacién de carburos.
Con el tiempo fue tomando fama el término de superaleacién y durante la guerra
fria se comenzaron a utilizar superaleaciones base Ti, esto debido a su alto punto
de fusion. Estas aleaciones fueron herramienta base para el ascenso de la
industria aeroespacial entre los Estados Unidos y la URSS.



Para la década de 1940, la fundicion de las aleaciones base Co aumento
considerablemente la temperatura de trabajo. En la década de 1950 se logré
controlar las composiciones quimicas de manera que disminuyeron los

contaminantes, lo que provoco un incremento en las técnicas de procesamiento.

Ya en los 60s la industria de superaleaciones incremento
considerablemente creando nuevas aleaciones y desarrollando diferentes
procesos de obtencion, principalmente por Estados Unidos e Inglaterra. Sin
embargo, fue solo hasta finales de la década de los 70s que la quimica de una
superaleacion fue disefiada especificamente para la pala de una turbina, lo que
los llevo a la invencidn de aleaciones con estructura de monocristales, como se
muestra en la (figura 2.3) a la cual llamaron primera generacion, utilizando la
tecnologia de solidificacién direccional (DS por sus siglas en inglés) para la
fabricacién de aleaciones de granos columnares (CGDS por sus siglas en inglés).
Dichas aleaciones mostraban una significativa mejora en la resistencia a la
fluencia, por medio de un tratamiento térmico de solucion solida a alta
temperatura. Algunos ejemplos de estas aleaciones son: CMSX2, SRR99, AM1,
AMS.

-

Monocristal

Cristales
equiaxiales

Cristales
columnares

(a) (b) (c)

Figura 2.3 Alabe de turbina (a) cristales equiaxiales (b) cristales
columanres (c) monocristal. (Reed, 2006)
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Para inicios de los 80s, gracias a la sustitucion del Mo y W por Re, se
observo una reduccion fundamental en la cinética de crecimiento de v’ lo cual
provocaba un desacomodo microestructural entre la y - y’, lo que potencializaba
su endurecimiento a comparacién del efecto que se obtenia por medio de
solucién soélida. La adicion del 3% en peso de Re a superaleaciones
monocristales de Ni, dio lugar a una mejora en la capacidad de temperatura hasta
de 30°C, dandose a conocer como la segunda generacion. Sin embargo producia
algunos inconvenientes al material: (1) aumento de la densidad; (2)
predisposicién a la formacién de precipitados intermetalicos fragiles debido a su
topologia empaquetada (TCP por sus siglas en inglés); y (3) aumento en costo.
Algunos ejemplos de estas aleaciones son PWA148a, Rene N5 y CMSX-4. La
tercera generacién contiene un alto nivel de Re, hasta el 6% en peso, ademas de
Mo, W y Ta, que indujeron fuertes efectos de endurecimiento debido a su
diferencia en radio atdmico y como ultima innovacién, se llegd a sustituir Re por
Ru. (Cantor, 2001)

A largo de la historia la relacién que tienen las superaleacion con la
resistencia mecanica va ligada con la temperatura de trabajo; en la siguiente
(figura 2.4) puede observarse como el proceso de vaciado convencional fue
perdiendo relevancia y el proceso de forjado aumento su produccién. Sin
embargo el proceso con mayor importancia hasta la actualidad es el proceso de

fabricaciones de monocristales.

Con la llegada de esta nueva tecnologia el progreso se hizo notable y los
disefios cambiaron puesto que los materiales y sus propiedades superaban las
expectativas, desde entonces estos avances siguen hasta el dia de hoy
superandose e incrementando las posibilidades a mas y mejores tecnologias. En
la (figura 2.5) se identifican las personas y compafias en diferentes regiones del
mundo que tuvieron una participacién imprescindible en la evolucién de las
superaleaciones desde 1940 hasta el afio de 1980.

10



2200

2000 t—
Casy Alloys INSS1
AR 22%
MAR-M-200 piz1  M245
IN16O —T mw. e
1800 — mo:/:”"/&‘
Udimat 7 W38

Temperatura (°F) para 100 h 0 20 ksi

Udimet 720
N1D1
1600 Not
n { B e
L Wrought {3&&
Cast AD5 and SC
FM  AODS NiBase
1400 —
| | | |
1840 1950 1970 1990 2000 2010
Ano de comienzo

Figura 2.4 Evolucidén de capacidad de temperatura de superaleaciones.
(Arechaga, 2012)
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Figura 2.5 Paises, compafias y personas responsables de la evolucién de las
superaleaciones. (Chester T. Sims, 1987)
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Las patentes de las superaleaciones estan basadas en la composicidén
quimica, caracteristica fundamental en las especificaciones de ingenieria debido
a la relacién que tiene con las propiedades mecanicas del material, por lo que es
de gran importancia controlar las adiciones de los elementos. En la (figura 2.6)
se muestra una perspectiva de como ha ido cambiando los elementos de adicion
a través del tiempo. Se puede ver claramente como el uso del Fe y Ni fueron los
primeros en la fabricacion de dichos materiales. A partir de 1930 se observa como
el Fe descendié y fue sustituido por el Ti y Al, dichos elementos son los
encargados de la formacion de fases secundarias, las cuales mejoran la

resistencia mecanica.

Por otro lado, el Cr se sigue utilizando debido a la resistencia a la corrosion
que ofrece dicho elemento, ademas el W, Nb, Ta y Re comenzaron a tomar lugar
por su efecto en las propiedades mecéanicas. Otros de los elementos que
disminuyeron su uso fueron el Zr, By C ya que su principal funcion era fortalecer
los limites de grano, quedando atras con la aparicion de las piezas

monocristalinas.
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Figura 2.6 Tendencia de la adicion de elementos quimicos en las
superaleaciones a través del tiempo. (Chester T. Sims, 1987)
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2.1.2 Clasificaciones de las Superaleaciones

Las aleaciones se encuentran principalmente clasificadas por su

composicion quimica, la cual se diferencia por el material base, ya sea base Fe-

Ni, base Co o base Ni. Cada uno de estos grupos tiene diferentes caracteristicas

y propiedades las cuales se describen a continuacién.

Superaleaciones base Fe-Ni

El contenido de Fe en estas aleaciones varia desde un 18% hasta 55%,

aunque es posible encontrar algunas con no menos de 10%. Estas aleaciones

pueden clasificarse segun su composicién quimica en 4 subcategorias:

Aleaciones ricas en Fe, las cuales presentan una matriz austenitica
y un bajo contenido de Niy Ti, esto con el fin de precipitar y” favorable

para la resistencia a alta temperatura.

Aleaciones ricas en Ni, también presenta una matriz austenitica y su
principal caracteristica es la adicion de Mo, Cr y W como
endurecedores por solucidon sélida, mas sin embargo, si es mayor su
fraccion volumétrica de dichos elementos actuaran como

endurecedores por precipitacion.

Aleaciones ricas en Fe, Ni y Co, donde la ausencia de Cr afecta
significativamente la resistencia a la corrosion. Son endurecidas por
la precipitacion de la fase y’, donde la fraccién volumétrica es 4

veces mayor que la fase y". (Slama C., 2000).

Aleaciones base Fe-Ni con un alto contenido de C. Son endurecidas
por solucién solida ademas de carburos y nitruros. La mayor ventaja

de estas aleaciones es su gran resistencia a la oxidacion.
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Il. Superaleaciones base Co

Las superaleaciones de este tipo son endurecidas por solucién sélida y
carburos, ya que no presentan una precipitacion ordenada y coherente a
diferencia de las otras superaleaciones. En cuanto a la soldabilidad y resistencia
a la termofluencia por lo general estan por encima de las superaleaciones base
Ni.

Ademas se ve beneficiada por la presencia del Cr, pues a este elemento se
le atribuye la alta resistencia a la corrosién en temperaturas altas. Generalmente
la temperatura de fusién en superaleaciones base Co es mucho mayor que las
superaleaciones base Ni y Fe-Ni. (Donachie Matthew J, 2002)

lll. Superaleaciones base Ni

Este tipo de aleaciones posee una estructura cristalina cubica centrada en
las caras (FCC, por sus siglas en inglés). Las velocidades de difusion para
metales con dicha estructura son bajas, lo que produce estabilidad
microestructural considerable a altas temperaturas. (Reed, 2006)

La mayoria de las atribuciones que se le da a estas aleaciones es debido a
la precipitacién de la fase y’ ya que el atomo de Ni es muy denso y esto lo hace
poco compresible, es decir, que la diferencia atdbmica al momento de precipitar
esta fase sera muy pequefia con respecto a la de la matriz, lo que dara lugar a
una nucleacion homogénea y una alta compatibilidad puesto que las dos se

mantendran coherentes entre ellas.

Ademas la estructura cristalina de Fe y Co a temperatura ambiente no es
FCC. Tanto el Fe como el Co se someten a tratamientos térmicos de alta

temperatura o adiciones de elementos para transformar su estructura. Por otro

14



lado el Ni no presenta transformaciones de fase desde temperatura ambiente
hasta su punto de fusién. (Donachie Matthew J, 2002) Otra de las ventajas del
Ni es su bajo costo, lo que lo hace accesible para su produccion y conveniente

para la industria aeroespacial y de generacion de energia.

Las superaleaciones base Ni pueden llegan a clasificarse aun mas por su

mecanismo de endurecimiento:

e Por solucion solida, es decir, independientemente del contenido de
Al; Ti o Nb. Asimismo presentan una caracteristica de facil
soldabilidad.

e Por la adicién de 6xido de Itrio (Y203) en pequenas cantidades,

esto por medio de metalurgia de polvos.

e Por precipitacién, probablemente las de mayor importancia. La
precipitacion de la fase y” la cual esta constituida de Ni3AI o Ni3(Al,
Ti), basicamente es la fase responsable de la resistencia a altas
temperaturas. En base a la relacion que existe entre el Ti/Al sera la

morfologia de dicha fase ya sea esferoidal, globulares o cuboidales.

2.1.3 Efectos de los elementos de aleacion en las superaleaciones base Ni

Es de suma importancia conocer la quimica de un material debido a que
cada uno de los elementos presentes en la aleacion define las fases presentes,
la microestructura, la morfologia, el tamaro, forma y distribucion de precipitados;

es decir, las caracteristicas y propiedades del material.

Las superaleaciones contienen por lo general una gran cantidad de
elementos tales como Co, Fe, Mo, Cr entre otras. Todos estos elementos

producen un efecto en la aleacion, los cuales no necesariamente son deseables,
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es por esto que es muy importante llegar a conocer el efecto y mas aun controlar
la quimica del material. En la siguiente tabla (tabla 2.1) se muestran los efectos

que tienen cada uno de los elementos que se encuentran presentes en las

superaleaciones.

Efecto (a) Base Fe-Ni Base Co Base Ni
Endurecedores por solucion solida Cr.Mo Nb, Cr, Mo,Ni, W, Ta Co, Cr, Mo, W, Ta, Re
Estabilizadores de la matriz FCC C, W, Ni Ni
Formadores de carburos:

MC Ti Ti W, Ta, Ti,Mo, Nb,Hf
M;Cs Cr Cr
M22Cs Cr Cr Cr,M,W
MsC Mo Mo, W Mo, W, Nb
Carbonitruros: M(CN) C,N C.N C,N
Promueven la generacion de carburos P
Forman y' Niz (Al, Ti) Al Ni, Ti Al Ti
Retardan la formacion de n Al Zr
Aumenta la temperatura solubilizacion de ¥’ Co
Precipitados endurecedores y/o intermetalicos Al, Ti, Nb Al, Mo, Ti(b), W, Ta Al, Ti, Nb
Resistencia a la oxidacion Cr Al, Cr Al, Cr, Y, La, Ce
Mejoran en la resistencia a la corrosion La, Y La, ¥, Th La, Th
Resistencia a la sulfuracion Cr Cr Cr, Co, Si
Mejora |a resistencia a |la fluencia B B, Ta
Aumenta la resistencia a la ruptura B B, Zr, B(c)
Refinadores de tamafio de grano B, C, Zr, Hf
Facilita el trabajo Nis Ti
Retarda el crecimiento de ¥’ Re
(a) No todos estos efectos ocurren en una aleacion determinada. (b) Endurecimiento por precipitacion de
Niz Ti también ocurre si hay suficiente Ni. (c) Si se presenta en grandes cantidades se forman boruros

Tabla 2.1 Efecto de los elementos de aleacion en las superaleaciones.

(Donachie Matthew J, 2002).

A temperaturas no mayores de 870°C la oxidacién no presenta gran
problema, pues el contenido de Cr forma una capa de Cr203, mientras que a
temperaturas mayores de 980°C el Al es necesario para formar una capa
protectora de Al2Os, esto para proteger a las superaleaciones de la oxidacién.
Cuanto mayor sea la concentracién de Cr, se requerira menor concentracion de
Al.

16



Especificamente hablando de la composicion quimica de la superaleacién
Haynes 282, la cual contiene ademas de su base Ni, la presencia de Cr de 19 a
20% en peso, el cual ayuda para la resistencia a la oxidacion y a la corrosion del
material. El Co es utilizado para controlar la fase y’ que debido a su alto costo se
utiliza el minimo necesario dentro del rango utilizado en las superaleaciones base
Ni. Ademas uno de los elementos mas importantes es el Mo, esto debido a su
tamano y su facil movilidad atémica, puesto que tanto en superaleaciones que
endurecen por solubilidad como superaleaciones endurecidas por medio de forja,
dicho elemento incrementa la resistencia a la fatiga mientras se encuentre
alrededor del 8.5% en peso atémico (peso nominal en Haynes 282). El Al y Ti son
utilizados para crear la fase y de lo cual se hablara mas delante. [pike

development]

Los elementos se pueden llegar a clasificar en base a su tamafo atémico,
importante para algunas de las propiedades en materiales, por ejemplo, los que
ayudan a endurecer el material por solucion sélida son Cr, Fe, Co, Mo, Nb, Re,
W, Va, Ti y Al o bien por precipitacion de carburos, esto debido a su tamaro

atdmico muy parecido al Ni. [Matysiak].

A diferencia del B, C y Zr los cuales tienen tamafos atomicos muy
diferentes, dichos elementos tienden a segregarse en los limites de grano y en la
fase y. El Zr es un elemento que se utiliza especificamente para reforzar el limite
de grano en algunas de las aleaciones [sims superalloy IlI] aun asi Haynes 282
no presenta este elemento debido a que causa problemas de agrietamiento

durante la soldadura. [pike development]

2.1.4 Fases presentes

A continuacién se describen las diferentes fases que se pueden llegar a

encontrar en una superaleacion:
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Fase Gamma (y): Matriz austenitica la cual presenta una estructura
cristalina FCC que contiene altos porcentajes de Co, Cr, Mo Ru y Re; mientras
que el contenido de C, por lo general es menor de 0.1% en peso. Dichos
elementos son necesarios para dividir la matriz y austenitica y de ese modo

estabilizarla.

Fase Gamma prima (y’): Presenta una estructura cristalina L12 ordenada
de estructura FCC estable y esté constituido por Nis(Al, Ti) la cual precipita de
manera coherente con la matriz y austenitica. En la siguiente (figura 2.7) se
muestra la estructura cristalina de la fase y comparada con la fase y’ la cual
contiene por cada atomo de Ni, cuatro de Al y ocho atomos de Ni como vecinos
cercanos, por lo que cada atomo de Al esta coordinado por doce atomos de Ni.
[Reed] Dependiendo del contenido de Al y Ti dicha fase puede llegar a precipitar
como particulas esferoidales o cuboidales y su tamafo varia segun la
temperatura y tiempo de exposicion. Esta fase en particular es la responsable de
dar mayor resistencia mecanica y a la termofluencia. [Reed][rozman][sims]

[Donachie][pike][semiatin]

Debido a la morfologia, fraccién volumétrica, distribucién y tamano de vy’ las
superaleaciones base Ni mejoran la resistencia a la ruptura. Es por esto que es

de gran importancia llegar a controlar la precipitacion de la fase y'.

@) . Aomode b)

‘. Al o Ni. & - p J
ﬁf/T . _‘\/" ‘t% -‘yﬁ
\ G - & |
&»}“ & ﬂ?‘“

Figura 2.7 Estructura cristalina a) fase gamma (y) b) fase gamma prima (y’).
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Fase Miu (p): Su estructura cristalina es romboédrica y esta compuesta por
(Mo,W)eCo7 [sims][reed]. La baja cantidad de elementos refractarios pueden
inducir a la perdida de endurecimiento por solucion sélida. [rozman] estos tipos
de precipitados se componen por arreglos de capas de atomos los cuales estan
empaquetados de manera muy compacta y paralela a los planos {111} de la
matriz y. Su morfologia puede llegar a ser como placas o agujas comunmente en

los limites de grano o bien en los bordes de los carburos. [pareda]

Fase Sigma (c): presenta una estructura cristalina tetragonal centrada en
el cuerpo (BCT por sus siglas en inglés) la cual estd compuesta por (Cr, Mo)2(Ni,
Co). [sims][reed] En grandes cantidades esta fase puede llegar a degradar las
propiedades del material en particular la resistencia a la ruptura por fluencia por
su morfologia tipo placa, la cual tiende a depositarse en los limites de grano,

debilitando asi al material.

Carburos: Una de las principales maneras de endurecer a las
superaleaciones es por medio de la precipitacién de carburos, los cuales tienden
a precipitar a lo largo del limite de grano y de esta manera reforzarlos y controlar
el tamano de grano. [reed] Existen tres tipos de carburos mas comunes en las
superaleaciones base Ni; los MC, los MsC y/0 los M23Ce.

Los carburos MC constituidos de (Ti, Mo)C presentan una estructura
cristalina FCC, con una morfologia globular o incluso irregular y pueden precipitar
intragranular o interglanularmente causando un endurecimiento en el material.
Este tipo de carburos es de los mas importantes puesto que dé él se derivan los

otros dos compuestos mas estables, se muestra en la siguiente ecuacion: [reed]

MC + vy — M23Ce + ' Ec. (2.1)
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Los carburos M23Ce con una estructura FCC, precipitan principalmente en
los limites de maclas, fallas de apilamiento y limites de la matriz y con una
morfologia laminar o globular. Por lo general se presentan en aleaciones con alto
contenido de Cr, W o bien Mo formando un compuesto de Cr21(Mo, W)2Cs a
temperaturas bajas, debajo de 750°C. [reed] [rozman]

Los carburos MsC son carburos mucho mas estables que los M23Ce, por lo
que es de mayor importancia inducir su precipitacion, su férmula tipica es (Ni,
Co)3sMosC y/o (Ni, Co)2W4C, debido al alto contenido de Mo y W. Su morfologia
es acicular también conocida como Widmanstatten. En general los carburos y la
fase y’ llega a disminuir el deslizamiento de los limites de grano ademas con una
concentracion aproximada de 0.03%B y 0.025%C se crea un delgada capa que
cubre a la matriz gamma y convirtiéndose en una regién relativamente ductil y

resistente a la termofluencia. [semiatin][reed][rozman]

Otras de las fases presentes en las superaleaciones son la gamma doble
prima (y”) con estructura D022, la delta (8) con estructura ortorrémbica, la épsilon
(€) con estructura hexagonal compacta (HCP por sus siglas en inglés) ordenada

tipo D019 y la eta (n) con estructura HCP tipo D024, ademas de boruros. [rozman]

2.1.5 Microtextura en las superaleaciones base Ni

La orientacion cristalografica se refiere a la direccion de los planos
atobmicos de un volumen de un cristal con respecto a un sistema de referencia.
Por lo general los materiales policristalinos muestran un patrén en las
orientaciones que son propensas a parecer durante algun proceso
termomecanico, dicha tendencia se le conoce como orientacion preferencial o

bien textura del material. [engler]

Es importante llegar a conocer la orientacion preferencial puesto que esta
relacionada a diferentes propiedades del material y asi poder llegar a controlar o
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propiciar alguna textura especifica y mejorar las propiedades o caracteristicas
deseadas segun sea la aplicaciéon del material. Algunas de las propiedades que

estan relacionadas a la textura preferencial de los materiales policristalinos son:

e Modulo de Young

e Radio de Poisson

e Ductilidad

e Resistencia

¢ Permeabilidad magnética
e Conductividad eléctrica

e Expansion térmica

Para definir una orientacidén cristalografica es necesario establecer el
sistema de referencia para la muestra y otro para el cristal. En la siguiente (figura
2.8) se muestra el sistema coordenado del cristal asi como también las
direcciones asociadas a la direccién a la cual se aplicé la deformacién conocida
como RD, la direcciéon normal ND y la direccion transversal TD a la fuerza

aplicada.

[100]

[004]

DR: Direccion de deformacidn
DN: Direccicn normal
[020) DT: Direccion transversal

Figura 2.8 Relacion del sistema coordenado del cristal 100, 010, 001. El
sistema coordenado de la muestra RD, TD, ND ademas de los cosenos de los
angulos au, B1, y1.
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A continuacion se enlistan los métodos mas utilizados para representar la

orientacién cristalografica de un material:

o indices de Miller
e Figura de polo
e Figura inversa de polo

e Funcion de distribucion de orientacion

En el presente trabajo se utilizaron solo los métodos de figura inversa de
polos (IPF por sus siglas en inglés) y funcién de distribucion de orientacion (ODF
por sus siglas en inglés). La primera utiliza un sistema coordenado de la muestra
la cual se proyecta en el sistema coordenado de un cristal y la orientacién se
define por medio de ejes del sistema coordenado. La figura inversa de polo es
muy comun encontrarla para especimenes simétricos que hayan sido sometidos
a tension o compresion. Para su representacion se utiliza la unidad triangular
(figura 2.9)

111

oo1 101

Figura 2.9 Triangulo unidad de la figura inversa de polos.

Por otra parte el analisis por medio de ODF es una representacién en
espacio tridimensional también conocido como espacio Euler, el cual define cada
rotacion con un anglo determinado (®, 6, ¥) aplicados a [100], [010] y [001] para
hacerlo coincidir con (RD, TN, ND) de la muestra para un solo grano. [bhadeshia]
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En la siguiente tabla se enlistan las fibras caracteristicas de metales y
aleaciones FCC (tabla 2.2) ademas en la (tabla 2.3) se indican los indices de
Miller y los angulos de Euler mas importantes para para metales y aleaciones
FCC.

Tabla 2.2 Fibras caracteristicas de metales y aleaciones FCC. [engler]

<011>//ND 0°,45°,0°- 90°,45°,0°
<111>//ND 60°,54.7°,45°-90°,90°,45°
<011>//TD 90°,0°,45°-90°,90°,45°

a 90°,35°,45°-35°,45°,90°

Tabla 2.3 indices de Miller y los angulos de Euler mas importantes para para
metales y aleaciones FCC. [engler]

{001}<100> 0°0°0°/90°
{013}<100> 0°22°0°/90°
{001}<310> 22°0°0°/90°

{122}<212> 27°48°27° 0 63°48°63°

{011}<100> 0°45°0°/90°
{236}<385> 80°31°35°
[258}<121> 45°35°20°
{124)<211> 53°36°60°
{011)<122> 65°45°0°/90°
{013}<231> 45°15°0°
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Anteriormente se han hecho investigaciones a superaleaciones base Ni, en
donde algunas de ellas describen fendmenos como la deformacién,
recristalizacion, identificacion de fases y de algunos de los carburos presentes
asi como también orientacion preferencial inducida por deformacién todo esto por
medio de la técnica de EBSD. [wilkinson][mitsche][oxford15 y 16]

2.1.6 Haynes 282

La superaleacion Haynes 282 fue desarrollada como una aleacién
candidato para aplicaciones a alta temperatura, especificamente para motores
de turbina de gas. Dicha aleacion la cual es endurecida por la fase y” también se
considerd para los componentes estructurales aeroespaciales, en la industria
automotriz y en turbinas de vapor. En la siguiente tabla se enlista las propiedades
del material tanto su densidad como su temperatura de fusion y temperatura de
solubilizado de la fase gama prima.
[pike][haynes.int][klarstrom][boehlert][ghoneim]

TABLA 2.4 Propiedades de la superaleaciones Haynes 282 [haynes int.]

8.27g/cm?
8.29g/cm?
1300°C — 1375°C

997°C

Se encontr6 que al obtener una cantidad equilibrada de la fase y’ se puede

llegar a producir una aleacion que sea facil de soldar y forjar y ademas que
mantenga una excelente resistencia a la fluencia. En cambio si se sobrepasa la
cantidad de dicha fase podrian existir dificultades para su fabricacién debido al
agrietamiento por deformacion. [pike][haynes.int][klarstrom]
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El nivel de cantidad de la fase ¥y’ en Haynes 282 se optimizo para asi lograr
un mejor equilibrio de resistencia y facilidad de fabricacién. Haciendo una
comparacién con las aleaciones R-41, Waspaloy y haynes 263 se encontr6é que
Haynes 282 presenta mejores propiedades en cuanto a resistencia a la fluencia
y propiedades mecanicas aun y cuando su contenido de la fase y* es mucho

mayor en otras aleaciones. [pike][haynes.int]

En la siguiente (figura 2.10) se observa la cantidad volumétrica del
contendié de las diferentes fases presentes en el material conforme varia la
temperatura. Este trabajo fue desarrollado por Mike Santella y colaboradores,
presentado en el 2010. En donde atribuyen la formacién de la fase p y o al
contenido de Mo puesto que al comparar la aleacién con un 740, la cual no
presenta estas fases se puede apreciar una gran diferencia en la cantidad de Mo.

[santella]
25
.5.‘."~o-
o«o\.\.\.\.\.
o 204 5.\.\"0\
o o ¥
o e
g \.\.\.\ Y'
o
(é 1 5 e .\.\
R 0...
& Ne.
@ e,
g [ \.\
2 104 " N
g o e “ \
() ®
© ® - .\
§ 5 - . " @ & .\
= - L .,0' \.\O. o \
(o= o< LN M.C
8 M23C6 _./0/.’. % ° ’\. o ®10-0-0-0- '6.'-.—0>."0—.—- ~(®-®
0-0=0=0=2=2=0-0-0=8-8-0- o~-o-o-o-~o--o—»g-¢.i:;.£=‘::v<.\~ '\.
e [ I ul = | I.
600 700 800 900 1000

Temperatura °C

Figura 2.10 Volumen porcentual de fases presentes en la superaleaciones
Haynes 282 contra temperatura. [santella]
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La aleacién Haynes 282 representa una aleacion que tiene capacidad de
resistir alta temperatura mas alla de la superaleacion 740, la cual fue previamente
reconocida por tener mayor resistencia. Ademas de su resistencia a la fluencia,
resistencia a la fatiga, resistencia a la oxidacién y excelentes caracteristicas de
fabricacion hacen al Haynes 282 muy atractivo. [klarstrom]

2.2 Cinética de precipitacion

Una fase o precipitado tiene diferentes caracteristicas fisicas o quimicas y/o
una estructura cristalina diferente a la de la matriz. La mayoria de las
transformaciones de fase no se producen de manera instantanea. Por lo general
comienzan por la formacidbn de numerosas particulas pequefias hasta que
aumentan de tamano. [callister] Esta transformacién llega a completarse hasta

que la fraccion volumétrica se encuentra en equilibrio.

La rapidez a la cual se da la transformacién depende del crecimiento y
nucleacion, fendbmenos que se describen a continuacion para esto es necesario

cierta velocidad de calentamiento y concentracion quimica.

2.2.1 Nucleacion

La nucleacién ocurre cuando se forma una pequefa porcién solida dentro
de un liquido. Esto debido a que la energia necesaria para la estructura cristalina
en solido es mucho menor que la energia del liquido. Este cambio de energias
es la energia libre del volumen AGy; conforme aumenta de tamarno el sélido, AGv
se incrementa.Cuando esto ocurre existe una fase que divide el sélido y el liquido,
se le conoce como interfase, la cual se relaciona con la energia libre de superficie
o, Y de igual manera incrementa conforme aumenta el sélido. Entonces el cambio
total de energia AG conocida también como energia libre de Gibbs. Se puede

observar en la siguiente ecuacion: [askeland]

26



R Y- 7
AG = 3nr® AG, + 4nr'o, Ec. (2.2)

Donde el primer término es el volumen del embridn esférico y el segundo
término es el area de la superficie del mismo, y AGv es el cambio de energia libre

del volumen, el cual es negativo.

En la siguiente (figura 2.11a) se muestra la energia libre de volumen y de
superficie con respecto al radio de la particula en proceso de solidificacion, en
donde claramente se observa como la energia libre del volumen es negativa y
disminuye conforme aumenta de tamafo el embrion. También en la (figura
2.11b) se observa la suma de ambos términos la cual va aumentando hasta llegar
a su maximo y finalmente disminuye, esto quiere decir que al formarse una
particula solida por varios atomos, la energia libre aumenta hasta alcanzar un
tamano de radio critico, entonces el crecimiento continua pero la energia libre
disminuye. Por otro lado los embriones que no alcancen el radio critico se

encogeran y se disolveran.
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Figura 2.11 a) Curvas esquematicas del cambio de energia libre de volumen
del embrién y de area de superficie durante la solidificacion en relacién al
cambio de energia libre b) grafico esquematico de la energia libre con respecto
al radio del embrién en donde muestra la energia minima necesaria y el radio

minimo para la nucleacioén. [callister]
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La nucleacion se puede presentar de dos maneras ya sea nucleacion
homogénea, la cual ocurre cuando el subenfriamiento es suficiente como para
llegar a formar un nucleo estable y la nucleacion heterogénea la cual se da debido
a las impurezas que actuan como superficie donde se incita a la nucleacion y se

necesita menos subenfriamiento, es por esto que se da con mayor facilidad.

2.2.2 Crecimiento de grano

El crecimiento de grano se refiere al movimiento del limite de grano de tal
manera que unos granos aumentan su tamafno a diferencia de otros que
desaparecen. Dicho crecimiento puede ser normal o anormal, este ultimo es
caracterizado por el crecimiento de solo algunos granos, obteniendo asi un
mayor diametro a comparacion de los granos a su alrededor. Este fenédmeno
también se conoce como crecimiento discontinuo o recristalizacién secundaria.

[porter]

Los limites de grano pueden servir para fortalecer o debilitar un material,
esto depende de la temperatura, la velocidad de deformacion y la pureza del
material. A temperaturas por debajo de la de fusidbn y una velocidad de
deformacion relativamente rapida, los limites de grano aumentan la resistencia.
A altas temperaturas y velocidades lentas de deformacién (condiciones de
fluencia) la deformacién se centra en los limites de grano ocasionando
deslizamiento y migracién del limite de grano y finalmente la fractura inducida por
esfuerzo. (Figura 2.12) [diter]

Un material con muchos granos contiene mayor densidad de limite de
grano, esto representa un area de alta energia por el acomodo de los atomos.
Una manera de disminuir la energia es incrementando el diametro de los granos.

[callister]
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Figura 2.12 Micrografia de una probeta de superaleacion base Ni ensayada a
900°C. Se observan grietas asociadas a la zona de grano recristalizado. [san-

sebastian]

Para llegar a controlar es necesario calentar el material a altas temperaturas
y también depende de la energia de activacion, la cual entre menor sea, sera
mas facil la movilidad de los limites de grano. Otra manera de controlar el tamario
de grano es fomentando la formacion de particulas que anclan el limite e impiden
su movimiento, en este caso el material tiene una muy baja cantidad de B el cual
aunado al Ti actuan como obstaculos en los bordes de grano. [askeland]

2.2.3 Recuperacion y recristalizacion dinamica

La recuperacion dindmica implica disminuir la energia acumulada
eliminando los esfuerzos residuales por medio del reacomodo de limite de grano
de baja energia, lo que provocaria la eliminacién de un gran numero de
dislocaciones. En la siguiente (figura 2.13) se puede observar las etapas del
proceso de recuperacion dindmica de principio a fin.
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Figura 2.13 Etapas del proceso de recuperacion 1) la generacion de
dislocaciones, 2) eliminacidn de dislocaciones debido a la formacion de nuevas
celdas, 3) formacién de subgranos, 4) crecimiento de granos. [navarro]

La recristalizacidén dinamica se da lugar gracias a la nucleaciéon y el
crecimiento de nuevos granos equiaxiales, es decir, dimensiones
aproximadamente iguales en todas las direcciones. Practicamente es a
consecuencia de la heterogeneidad de deformacién en la microestructura. Para

su inicio se necesita tiempo de incubacion y aumenta conforme pasa el tiempo.

La temperatura de recristalizacibn es especifica de cada aleacién,
tipicamente es entre un tercio y la mitad de la temperatura de fusién absoluta de
un metal o aleacién. El aumento de trabajo en frio aumenta la velocidad de

recristalizacion, reduciendo asi la temperatura.

Existen seis variables que influyen en la recristalizacién. 1) la cantidad de
deformacion aplicada, 2) temperatura, 3) tiempo, 4) tamafno de grano inicial, 5)
composicidén quimica, y 6) cantidad de recuperacion. Otros factores que también
influyen es la cantidad de trabajo previo al material asi como la pureza del

material.

Las zonas mas comunes para la nucleacién de nuevos granos son los
limites de grano debido a que separan regiones con diferente orientacion. Otros
lugares son las bandas de deformacidén por su bajo angulo de orientacion e
inestabilidad durante el proceso de deformacion.
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2.2.3 Recuperacion y recristalizacion estatica

La recuperacidn estatica y recristalizacion estatica depende de la energia
almacenada a causa de la deformacion, la velocidad de calentamiento a la que
se somete el material, la temperatura del tratamiento térmico y la movilidad de
los limites de grano. El objetivo principal de la recristalizacion y recuperacion es
el de ablandar y restaurar la ductilidad del material, también para obtener el
tamano de grano deseado y asi poder controlar las propiedades del material.

Los procesos de recristalizacién estatica dependen del nivel de
deformacion, el cual por lo general es mucho menor que el requerido por la
recristalizacién dindmica, es por esto que el proceso de recristalizacidn inicia con
valores de deformacion muy bajos. A bajas temperaturas y velocidades altas de
deformaciéon ocurre la recuperacion dinamica. Mientras que a temperaturas
elevadas y baja velocidad de deformacion se obtiene un material totalmente
recristalizado. El tamafo de grano aumenta conforme aumenta la temperatura.
Esto se puede ver en la siguiente (figura 2.14) con una escala de tiempo

logaritmica. [yuan]

1180
1140 |
Recristalizacion dinamica completa
1100
8 1960 Recristalizacion dinamica parcial
- 1020
980
Recuperacion dinamica
940
900 1 L
-3 -2 -1 o)
log (£ /s7)

Figura 2.14 Mapa de la distribucion microestructural de un inconel 718 el
cual fue sometido a una deformacion de 0.76.
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La fuerza motriz para el crecimiento de grano reduce la energia almacenada
por el material, dicha energia se almacena en los limites de grano. Los nuevos
granos generados tendran una orientacion relacionada con la nucleacién, lo cual
afectara la textura final del material. [u martin] Todo esto afecta la resistencia del
material pero beneficia su ductilidad. Incluso después de la recuperacién los
granos mantienen una alta energia debido a la deformacién. [dieter] [callister]

2.3 Diagrama PTT

El diagrama PTT o bien TTT es también conocido como diagrama de
transformacion isotérmica (IT por sus siglas en inglés) o “curva C”. Este diagrama
relaciona porcentaje de transformacién o precipitacibn en funcion de la
temperatura (eje vertical) y del tiempo (eje horizontal en escala logaritmica), lo
cual permite predecir la estructura cristalina, propiedades mecanicas y el
tratamiento térmico requerido en los metales para obtener ciertas propiedades.
[porter]

2.3.1 Descripcion

A una temperatura especifica una curva sigmoidea representa la velocidad
a la cual la austenita se transforma o comienza una precipitacion. En la siguiente
(figura 2.15) se muestra un diagrama TTT de un acero de composicion
eutectoide, en donde se observa el inicio de precipitacion representado por (Ps),
ademas senala el tiempo en el cual se completa la transformacién (Ps). También
se puede apreciar que cuando la temperatura disminuye de 727°C, (temperatura
eutectoide) se incrementa la velocidad de la nucleacién y se reduce la rapidez
del crecimiento, asi también, se puede distinguir con facilidad un maximo de
velocidad de transformacion (velocidad critica) el cual corresponde al tiempo
minimo necesario para llevarse a cabo la transformacién la cual esté cerca de los
550°C en el caso del acero eutectoide. [askeland] La forma de la nariz depende
mucho de dos procesos, el aumento en la fuerza motriz para la cristalizacién y la

32



disminucién de la movilidad atdmica conforme aumenta el subenfriamiento.
[porter]

El diagrama se puede dividir en cuatro zonas:

e A la izquierda de las cuervas donde aun no comienza la
transformacion o precipitacion.

e Lacomprendida entre las dos curvas donde se esta llevando a cabo
la transformacién o precipitacion.

e Al derecho de las curvas donde el material ya se encuentra
completamente transformado o precipitado.

e Por ultimo la zona debajo de Msla evolucién no depende del tiempo,
sino solo depende de la temperatura.

'..I|:||]
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Figura 2.15 Diagrama transformacién-tiempo-temperatura (TTT) para un acero
de composicidn eutectoide. [askeland]
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Una de las ventajas del diagrama de PTT contra un diagrama de fase es
que para cierta composicion se puede obtener el porcentaje de cierta fase
descrita en temperatura y tiempo. Es por esto que es de gran ayuda para
seleccionar las 6ptimas condiciones a las cuales se debe trabajar el material para
obtener propiedades deseadas, ya que con el diagrama puedes llegar a obtener

la cantidad de transformacién a una temperatura constante.

2.3.2 Importancia y técnicas de obtencion

El trabajo en caliente es un procedimiento mayormente utilizado en
materiales con relativamente baja plasticidad, por lo tanto es ampliamente
utilizado en superaleaciones. Para la formacién a una alta temperatura implica

grandes deformaciones lo que produce cambios microestructurales significativos.

El tamano de grano depende mucho de los mecanismos de
endurecimiento, la recuperacion y recristalizacion dindmica y estéatica; los cuales
a su vez dependen de la microestructura inicial, composicion quimica vy
condiciones del conformado (temperatura, velocidad de deformacién etc.)
[monajati]

Algunas aleaciones presentan precipitacion de segunda fase, para las
cuales es importante detectar las condiciones en las que se presentan, es decir,

las condiciones a las cuales se produce la precipitacion dinamica. [a thomas]

La precipitacion de la fase gamma prima es de gran interés debido a que
mejora las propiedades del material. Aun asi la deformacién puede llegar a
afectar el proceso de precipitacion, reduciendo el tiempo de incubacion e
incrementando la nucleacién lo que se conoce como precipitacién inducida por

deformacion. [monaijati h.]
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Cuando se inicia la precipitacion, la recristalizacidon se desvia de la
ecuacion de Avrami, por lo tanto es posible identificar el momento al cual inicia y
termina la precipitacion. De esta manera es posible construir un diagrama PTT.
[medina] Dicha ecuacién describe como el material cambia de una fase a otra a
una temperatura constante. Fue creada con la intencién de describir la cinética

de recristalizacién en los metales:

AR
K =ve %87 (Ec 2.3)

Es dificil obtener un diagrama PTT en aluminios esto debido que la
composicion quimica en solucién solida esta en constante cambio. Por medio de
diferencial de resistividad es posible construir un diagrama, debido a la baja
amplitud de la contribucion de soluto a la resistividad. Las variaciones que se
presenten en la resistividad del aluminio puro se registran y posteriormente para
la misma temperatura la aleacion de aluminio a investigar. La diferencia entre las
dos variaciones elimina la contribucion de la matriz del aluminio. En un alto rango
de temperatura se considera que los precipitados no coherentes aparecen por lo
que la curva resultante solo presenta la variacién del soluto, es decir, el

agotamiento de la solucion sélida. [archambault P.]

Por medio de la técnica de relajacion de esfuerzos es mas sencillo lograr
mantener estables las condiciones de experimentaciéon por mucho mas tiempo,
comparadas con ensayos de termofluencia. [povolo] la cual consta de someter
e material a una deformacién plastica a una temperatura elevada y durante

periodos de tiempo largos con una carga constante.

Todas y cada una de las técnicas utilizadas experimentalmente al final
corrobora la transformacion por medio de alguna técnica de microscopia, ademas
de hacer andlisis mas detallado como, medicion de tamafno de grano, densidad
de las diferentes fases presentes y observacibn de mecanismos de
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endurecimiento que pudiese llegar a presentar el material como densidad de
dislocaciones o diferentes arreglos cristalogréaficos.

2.3.3 Relajacion de esfuerzos y efectividad de la técnica

Recientemente se ha desarrollado un método para determinar
simultaneamente la cinética de recristalizacion estatica por encima de su
temperatura critica y la cinética de la precipitacién inducida por deformacion,
expresandolo en un diagrama PTT por medio de ecuaciones teoéricas,

microscopia de transmisién o el método de relajacién de esfuerzos. [medina]

Una de las més importantes consecuencias es un material deformado por
relajacién de esfuerzos y/o fluencia. La relajacién de esfuerzos en metales y
aleaciones puede ser determinada por medio de la difusion heterogénea de los
elementos de adicion y por mecanismos microestructurales. Los esfuerzos
residuales disminuyen debido al reordenamiento de arreglos de dislocaciones y
alteraciones en el proceso de precipitacion respectivamente. Ambos procesos

suelen estar vinculados entre si. [u martin]

Durante la relajacion ambos procesos pueden disminuir los esfuerzos,
mientras que la precipitacion inducida por deformacién puede incrementarlos. Es
por esto que la técnica de relajacidbn de esfuerzos puede determinar el

reblandecimiento o endurecimiento con temperatura de un material. [Cao Y.]

Una de las ventajas de la técnica es la deteccidn del inicio (Ps) y fin de la
precipitacion (Ps) con buena repetitividad y confiabilidad en cada uno de los
ensayos. Ademas es posible observar como aumenta el tiempo de precipitacién
al disminuir la temperatura.[monajati medina Wang cao ]En las curvas
obtenidas por medio de esta técnica se puede observar la formacién de una
meseta y cuando se estabiliza la curva toma la misma forma que las obtenidas a
mayores temperaturas. [medina]
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Es un hecho que la precipitacién y la recristalizacién y/o recuperacién se
encuentran en competencia debido a que les es necesario energia para poder
ocurrir. Antes de llevarse a cabo la precipitacion, la recristalizacion y/o
recuperacion comienzan rapidamente, lo que se conoce como etapa inicial (l)
donde la cinética de reblandecimiento surge. La segunda etapa (ll) donde
comienza la precipitacién, la recristalizacién y/o recuperacién disminuyen su
actividad y mas aun se detienen esto debido a que los precipitados comienzan el
efecto de anclaje. La fraccion volumétrica de los precipitados aumenta conforme
transcurre el tiempo y cuando se completa el tamano de las particulas de
precipitados comienzan a crecer debido a la conduccion de la energia interfacial.
A medida que el engrosamiento de los precipitados alcanza un cierto nivel, la
fuerza de anclaje no es suficiente para poder retener la recristalizacion y/o
recuperacion por lo que comienza la tercera etapa (lll) y se da de nuevo el
reblandecimiento del material. [Wang] esto se puede llegar a apreciar en la

siguiente. (Figura 2.15)
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Figura 2.15 Curvas de relajacidon de esfuerzos de un acero a diferentes
temperaturas. [Cao Y]

37



Al aumentarse el esfuerzo se aumenta la tensién lo que se asocia con el
aumento de la densidad de dislocaciones y la formacién de algunos limites de
subgranos, esto gracias al endurecimiento por trabajo y la recuperacién dinamica.
Tipicamente en aleaciones que presentan de una baja a intermedia energia de
falla de apilamiento como es el caso del niquel o aceros inoxidables, la
recuperacion dinamica tiende a ser mas lenta. Ademas la alta densidad de
dislocaciones por lo general promueve la aparicion de la cristalizacion dinamica

una vez que el esfuerzo critico se ha superado. [yuan h]
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CAPITULO Il
DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.1 Introduccion

En el presente capitulo se detalla el proceso experimental que se llevo
acabo para lograr el objetivo del proyecto. Dicha experimentacion se realizé con
el material Haynes 282, para el cual se disefid un esquema de ensayos basados
en bibliografia previamente documentada (Santella Mike, 2010).

Cabe mencionar, que el material estudiado en el presente trabajo fue
facilitado por la empresa Frisa Forjados S.A. de C.V. (Monterrey, México).

Ademds, de que parte de la experimentacién se llevo acabo en las
instalaciones de la Universitat Politécnica de Catalunya (Barcelona, Espafa), en
el departamento de Ciencia de los materiales e ingenieria Metalurgica, en Centre
Tecnologic de Manresa (Manresa, Espana), en el Centro de Investigacién e
Innovacion en Ingenieria Aeronautica (Monterrey, México), asi como también en
Universiteit Ghent (Gante, Bélgica) en el departamento de Ciencia de los
Materiales e Ingenieria.

3.2 Diseno de experimentos

Para la elaboracion del proyecto se gener6 un esquema (esquema 3.1) en
donde se puede apreciar el seguimiento que se le dio al trabajo experimental.
Dicho esquema se divide en dos partes, la primera parte se realiz6 con el fin de
conocer las condiciones a las cuales se recibia el material y determinar la
evolucion de las propiedades del material al ser sometido a un calentamiento de
alta temperatura, mientras que la segunda parte se realiz6 para poder lograr los
objetivos del presente trabajo.
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1,100°C
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Esquema 3.1 Esquema general de la metodologia experimental.

3.3 Caracterizacion del material base

El desarrollo experimental se realiz6 con una pieza, la cual fue
proporcionada bajo la condicibn de compresibn a alta temperatura,
especificamente a 1,100°C. Se corté la pieza por la mitad de manera radial como
se muestra en la siguiente imagen (figura 3.1) con el fin de obtener la cantidad
de muestras necesarias para la caracterizacion de la misma.

Figura 3.1 Corte radial de la pieza deformada para su analisis.
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3.3.1 Analisis quimico

La composicion quimica nominal se obtuvo en base a la ya antes
establecida por (HAYNES®282®ALLOY, 2008) en relacion a su peso porcentual,
como se muestra en la siguiente tabla (Tabla 3.1).

Adicionalmente se determiné la composicidn quimica por medio de la
técnica de fluorescencia el cual por medio de un haz de luz ultravioleta excita los
atomos de cada uno de los elementos presentes en el material y midiendo sus

intensidades, es posible conocer la composicién quimica de manera cuantitativa.

Tabla 3.1 Composicion quimica del Haynes 282 en peso porcentual de acuerdo
a (HAYNES®282®ALLOY, 2008) y por medio de la técnica de fluorescencia.

Ni |Cr| Co | Mo | Ti | Al Fe Mn Si C B

57712010 | 85|21 |15 | 1.5* 0.3* | 0.15* | 0.06 | 0.005

Haynes®282®alloy | ” Como balance

* Como maximo

Ni |[Cr | Co | Mo | Ti | Al Fe Mn Si (o} B
Técnica de 55 |18 (9.6 |77 23|27 | 1.32 |0.051 | 1.82 - -
fluorescencia ” Como balance

* Como maximo

3.3.2 Analisis metalografico

Siguiendo con el esquema ya antes mencionado, para lograr observar la
muestra por medio de microscopia Optica, fue necesario tomar una seccién de la
pieza para observar la microestructura inicial. Utilizando las técnicas
convencionales de preparacién metalografica, las cuales constan de corte, para
lo que se utilizé una cortadora Struers Accutom-5, para el montaje en baquelita,
se colocé la pieza en una montadora Struers LaboPress-1, utilizando baquelita
negra a una temperatura de 180°C por 6 minutos y 4 minutos de enfriamiento con
agua, y una fuerza a compresiéon de 35kN.
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Consecutivamente se desbasto y pulié en una pulidora Struers LaboPol-1,
usando lijas de carburo de silicio de 320, 500, 800, 1200 con agua. Se prosiguid
con pano MD-Nap para obtener un acabado espejo y se utilizd el reactivo
Kalling’s (100ml de HCL, 100ml de Etanol y 5grams de CuCl2) para revelar la
microestructura y asi poder observarla por medio de un microscopio 6ptico Carl
Zeiss Microlmaging en el Centro de Investigacion e Innovacién en Ingenieria

Aeronautica.

3.3.3 Analisis térmico

Posteriormente, se efectué un andlisis térmico diferencial (DTA por sus
siglas en inglés) desde temperatura ambiente hasta los 1,400°C utilizando un
equipo Linseis modelo STA PT 1600. La preparacion de la muestra es muy
importante debido a que debe de estar bien distribuida y homogénea en el

contenedor para asi facilitar el desprendimiento de los gases.

Para lograr una muestra bajo las condiciones aceptadas fue necesario
maaquinar una seccion del material para obtener un diametro de 5 milimetros, y
utilizando una cortadora Accutom-5, Struers de alta precisiébn con un disco de
corte de diamante y agua como lubricante, obteniendo asi una pieza no mayor a
1 milimetro de espesor. Posterior a eso se realizé un desbaste a mano utilizando
lijas desde la 800 a 1200 y pafno MD-Nap con alumina de 0.1um para obtener el

acabado espejo y un peso de 0.5 gr.

3.4 Pruebas de relajacion de esfuerzos

El material fue maquinado con hilo caliente con dimensiones cilindricas de
5 milimetros de diametro por 10 milimetros de altura, como se muestra en la
siguiente imagen (figura 3.2). Posteriormente se sometieron las piezas
cilindricas a un tratamiento de solubilizado de 1,100°C, por 1 hora en un horno
marca Hobersal tubular modelo ST-16 con una atmdsfera controlada de argon.
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El enfriamiento se llevé acabo en agua a temperatura ambiente, esto
inmediatamente al término de una hora. Una de las piezas fue preparada
metalograficamente y vista en el microscopio 6ptico para corroborar la disolucion
del material. Todo esto se realizd en Barcelona, Espana. Una vez ya enfriadas
las piezas fue necesario lijarlas con una lija de carburo de silicio de 800, esto para
desprender la capa de éxido que se habia formado durante el solubilizado.

a)

Material: H282
Tolerancia: + 0.01mm Material antes

de maquinar

Probeta
maauinada

Figura 3.2 a) Dimensiones de las probetas y del material antes de ser
maquinado, b) Imagen real de las probetas después de ser maquinadas.

Los ensayos de relajacion de esfuerzos se llevaron a cabo en un dilatdmetro
de la firma alemana Barh, MODELO DIL805A/D. El cual es capaz de simular
procesos termomecanicos a alta temperatura en muestras pequenas,

permitiendo asi registrar cambios de fases y microestructurales.

El equipo contiene modulos de compresion, traccidn-compresion y
dilatométricas. Algunos de los parametros que se pueden llegar a controlar son;
la temperatura, deformacion, velocidad de deformacion, tiempo entre
deformaciones, asi como también la velocidad de enfriamiento y calentamiento.

En el actual trabajo solo fue requerido el médulo de compresién, que consta
de un actuador hidraulico que permite deformar las muestras, también contiene

una bobina de induccion que puede llegar a alcanzar una temperatura de

43



1,500°C. La velocidad tanto de calentamiento como enfriamiento puede llegar a
ser hasta de 100 K/s, con una atmosfera de argén, helio o hidrogeno, y de ello
dependera el rango de velocidad debido a las caracteristicas de cada uno de
estos gases. En la siguiente imagen (figura 3.3), se muestra el dilatdmetro en
cuestién, el cual se encuentra en las instalaciones del Centre Tecnologic de

Manresa en Manresa, Espana.

Los ensayos que se realizaron para este proyecto se hicieron con una
atmdésfera de Argdn para evitar que las probetas se oxidaran, ademas de que las
piezas fueron soldadas a un termopar para tener mayor precision de la

temperatura a la cual se esta llevando a cabo el experimento.

Las probetas ensayadas se colocaban entre las mordazas y por medio de
una computadora se introducian las condiciones a las que se realizaban los
experimentos, en el siguiente esquema (esquema 3.2) se puede observar los
parametros utilizados durante el desarrollo de cada una de los pruebas.

Unidad de deformacién ' q ..-—“7 -5
: Lo — ) ¥/ ‘{

Transductor de
o0 . desplazamiento

Bobina de ﬁ;’;~-4i‘ ¥ " == l} ‘-

Camara de
vacio

AA\".N.

Termonar

Figura 3.3 Imagen del interior de la camara de vacio del dilatometro.

44



Primeramente se calentaba la pieza a una temperatura de 1,100°C y se
mantenia por 5 minutos con el fin de que se homogenizara toda la probeta a esa
temperatura, seguido de eso se baja a la temperatura de prueba las cuales
variaban de 750°C, 800°C, 850°C, 875°C, 900°C, 925°C, 950°C 975°C y 1000°C,
a una velocidad de -2°C*s'. Después de dar un periodo de 10 segundos a que
se estabilizara el equipo y temperatura, se aplicaba una deformaciéon de 0.05% a
una velocidad de 0.1s™!, esta deformacién se mantenia por 1 hora, lo que daba
lugar a la relajacion de esfuerzos. Para finalizar se enfriaba la muestra con una

atmésfera de argdén a una velocidad de 100 °C*s.

Las diferentes condiciones y nomenclatura que se ensayaron se muestran
en la siguiente tabla (tabla 3.2), algunas de ellas fue necesario repetirlas para
descartar cualquier anomalia que pudiese llegar a presentarse durante la prueba,
asi también, se realizaron algunos ensayos adelantando su tiempo de
enfriamiento, esto para observar la evolucidon de la precipitacion que se daba

lugar durante la relajacion de esfuerzos.

A
T(°C)
5 min.
1,100°C -2°C¥*s-1
/ \/ Tiempo de deformacién: 1h.
750 a 1,000°C T
10s. Deformacién: 0.05 Enfriamiento
\ Velocidad de deformacion: o0.1s-1 100°C¥s-1
10°C¥s-1
TIEMPO (s) -

Esquema 3.2 Representacion de los parametros del ciclo termomecanico.
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Tabla 3.2 Condiciones y nomenclatura de las muestras ensayadas

termomecanicamente.

Ensayo Temperatura (°C) Tiempo (s)
750 750 3600
750A 750 3
750B 750 10
800 800 3600
850 850 3600
875 875 3600
900 900 3600
900A 900 5
900B 900 70
900C 900 70
925 925 3600
925A 925 3600
950 950 3600
975 975 3600
975A 975 3600
1000 1000 3600

3.5 Preparacion de muestras

Para poder analizar las piezas después de haber sido tratadas
termomecanicamente fue necesario cortar las probetas de manera longitudinal
por la mitad y después de manera transversal como se observa en la siguiente
imagen (figura 3.4) utilizando una cortadora accutom-2 de la marca Struers. Se
colocaron en la montadora LAboPress-3 de Struers, con baquelita
semiconductora. Se calent6 a 180°C por 6 minutos y 4 minutos de enfriamiento
con agua y una fuerza a compresién de 35kN.
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Longitudinal

Transversal

Figura 3.4 Representacion de cortes en piezas tratas

termomecanicamente.

Después se desbastaron las piezas en una pulidora Labopol-5, Struers con
lijas de carburo de silicio de 240, 400, 600, 800 y 1200. Para el proceso de pulido
se utilizaron pafios MD-Mol y MD-Nap con suspensiones de diamante de 3 y 1
micra de abrasion respectivamente y para finalizar con pafio MD-Chen con
suspension coloidal de silice OP-U para obtener el acabado espejo. Se limpiaron

cada una de las muestras con agua destilada, alcohol y aire comprimido.

3.6 Difraccion de rayos X

Es una técnica que utiliza un haz de rayos X que atraviesa un cristal. Al
entrar al contacto con el cristal, el haz se divide en varias direcciones debido a la
simetria y agrupacién de los atomos y, por difraccion, da lugar a un patrén de
intensidades que puede interpretarse segun la ubicacién de los 4&tomos de los
cristales, aplicando la ley de Bragg, (Nicasio, 2008).
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Esta condicién puede expresarse mediante la ecuacion:

2d senB = nA [Ec 3.1]

También deben de cumplir con la condicion de Laue, la cual explica que las
ondas dispersadas electromagnéticas remitidas interfieren entre si, ya sea
constructivamente solo en algunas direcciones, es decir, se refuerzan o bien se

cancelan destructivamente. (figura 3.5).

e Fuera
@ ” v
S.3 En fase de fase
&8
y &
R
7 ~J20
sen Gs‘:z-ﬁ sen O at:é'j

Figura 3.5 interacciones destructivas (a) y de refuerzo (b) las cuales ocurren
satisfaciendo la ley de Bragg. [Askeland]

El equipo utilizado para realizar esta técnica fue un difractometro de marca
Bruker y los resultados fueron analizados por medio del software Diffract.Eva,
donde se analizaron las piezas previamente tratadas termomecanicamente. Los
ensayos se realizaron a una velocidad de rotacion de 15rev/min de 20° hasta
100° con un incremento de 0.02° y una apertura de 0.11. Esto con la intencién de

identificar las fases presentes en el material y algunos de los precipitados.
Las muestras examinadas por esta técnica fueron las de 750, 850 y 950.

Obteniendo resultados muy parecidos entre ellos, por lo cual se tomé la decision

de no realizar mas ensayos.
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3.7 Caracterizacion microestructural por medio de microscopia

Se prosiguié con la caracterizacién por medio de la técnica de microscopia
Optica, microscopia electronica de barrido y microscopia electrénica por
transmisién, esto debido a los diferentes tamaros de precipitados y para lograr
identificar las fases presentes y cambios microestructurales.

Se utilizé el mismo reactivo ya antes mencionado (Kalling’s que consta de
100ml. de HCL, 100ml. de Etanol y 5gr. de CuClz, colocandose cada uno de ellos
en ese mismo orden respectivamente.) Las muestras fueron sumergidas en el
reactivo a diferentes tiempos aproximados entre 5 a 20 segundos para lograr un
mejor ataque quimico. Se limpiaban las muestras con agua destilada, un poco de
alcohol y secado con aire comprimido.

3.7.1 Microscopia optica

Se inici6 con la técnica de microscopia éptica que sirve de la luz visible para
crear la imagen a mayor aumento, para observar el tamafno y forma de grano,
cambios microestructurales, ademas de los diferentes precipitados y fases

presentes en el material.

Se utiliz6 un microscopio 6ptico de la marca Carl Zeiss Microlmaging en el
Centro de Investigacién e Innovacion en Ingenieria Aeronautica. Se tomaron
imagenes a 5x, 10x, 20x, 50x y 100x en el area transversal y longitudinal de cada
una de las a diferentes condiciones.

Se examind detenidamente cada una de las imagenes obtenidas y las

diferencias entre cada condicion, puesto que en base a eso se determinaron las

probetas que se analizarian por microscopia electrénica de barrido.
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3.7.2 Microscopia electronica de barrido

La microscopia electrénica de barrido (SEM por sus siglas en inglés)
consiste en hacer incidir un delgado haz de electrones acelerados, sobre una
muestra gruesa. Este haz realiza un barrido sobre la superficie de la muestra
haciendo una trayectoria de lineas paralelas y por medio de un detector y un

amplificador de sefal se muestra el resultado de la interaccion.

Para este trabajo se utilizaron las técnicas de electrones retrodispersados
(ER) para obtener informacién cristalografica, electrones secundarios (ES) para
observar la topografia de la superficie de la muestra y espectroscopia por
dispersion de energia de rayos-X (EDS por sus siglas en inglés) para un
microanalisis y distribucion de elementos en el material. También se utiliz6 la
técnica de difraccidén de electrones retrodispersados (EBSD) para determinar la

orientacion cristalografica preferencial del material y tamafno de grano.

Las imagenes se tomaron utilizando un voltaje de 15kV, a una distancia
minima de trabajo aproximada de 8 milimetros a diferentes aumentos (2Kx, 3KXx,
5Kx y 10Kx), ademas en las piezas de 800, 850, 900, 950 y 1000 fue posible
tomar imagenes a 50Kx y 100Kx aumentos. Utilizando un Microscopio electronico
de barrido marca JSM7600F FEG SEM, el cual se encuentra en la universidad
de Ghent y JEOL JSM7001F, el cual se encuentra en el Centre Tecnologic de

Manresa en Manresa, Espania.

Cuando el haz de electrones choca contra la muestra genera una

determinada senal, de las cuales algunas se detallan a continuacioén:

Los electrones secundarios se producen debido a las colisiones
inelasticas, es decir, son electrones de baja energia que resultan de los atomos
superficiales de la muestra. La imagen que se obtiene de la muestra presenta
una apariencia tridimensional.
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Los electrones retrodispersados, se producen por colisiones elasticas
entre el electrén del haz y el nicleo de los atomos, también conocido como
dispersiones de Rutherford. La intensidad con la que se emite depende del
namero atomico medio de la muestra, es por esto que los atomos mas pesados
producen mayor cantidad de electrones restrodispersados.

La imagen obtenida por esta técnica revela diferencias en la composicion
quimica utilizando diferentes tonalidades de grises y contrastando cada uno de

los elementos quimicos asignandole un color diferente.

Otra posibilidad es la espectroscopia por dispersion de energia de
rayos-X, consiste en que la interaccidn que se da entre los electrones y la
muestra ocasionen vacantes en los niveles mas externos, lo que provoca que los
electrones mas cercanos al ndcleo salten a estados energéticos superiores y
emitan un fotdn de rayos-X, la cual esta directamente relacionada con el peso
atomico del elemento emisor. De esta manera se puede asociar a un elemento
de la tabla periédica y ademas por el numero de fotones de cada energia puede

llegar a ser un analisis cuantitativo.

3.7.3 Analisis por difraccion de electrones retrodispersados (EBSD)

La orientacion cristalografica describe la direccion de los planos dentro de
un volumen de un cristal con respecto a un sistema de referencia. Es importante
encontrar dicha orientacion preferencial o textura ya que existen muchas
propiedades y caracteristicas del material que estan relacionadas a este
fenémeno.Dicha técnica se basa en el andlisis de patrones, lineas o bandas de
Kikuchi, las cuales engloban todas las relaciones angulares de un cristal. Estas
lineas paralelas resultan de la interaccion entre el haz de electrones y los atomos
ubicados en los planos atomicos que estan favorecidos por la ley de Bragg.
(Figura 3.6).
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Dichos patrones se relacionan al material de la siguiente manera:

e Las distancias entre las lineas corresponde al espacio interplanar.
e Su espesor e intensidad corresponde a cierto plano cristalografico.
e Los angulos estan relacionados a los angulos entre planos.

e Lainterseccién correspondo a un polo.

Figura 3.6 Patron de Kikuchi de Niquel con un cristal sobrepuesto donde se
observa la orientacion de un patron de difraccién.

Es muy importante que la preparaciéon de muestras y colocacion de la pieza
para el andlisis por EBSD sea muy precisa puesto que una mala preparacion o
colocacion podria dar una informacién incorrecta y la interpretacion de los

resultados seria mas complicada y errénea.

Se utilizé la misma secuencia de desbaste y pulido, solo que para esta
ocasion fue necesario remover las piezas de la baquelita. Se colocaron las
muestras en una base metélica para la sujecion y buena conduccién dentro del

microscopio electrénico de barrido. En la siguiente imagen (figura 3.7) se
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muestra un esquema en representacion de cdmo estaba sujeta la pieza ademas

de la manera en que fue colocada dentro del SEM.

Tornillos ajustados por 4
tuercas

Barras de acero

Cafidn de
electrones

Pantalla de fosforo

~

Haz de electrones
primarios ——=

Camars de CCD
Muestra

Baze de sujecion
para la muestra

Figura 3.7 Representacion de sujecién de muestras y posicion dentro del
SEM.

El andlisis se llevé acabo en algunas de las muestras de manera transversal
y longitudinal a 200 aumentos, se decidié trabajar con un paso de 2 micrometros
por el tamano de grano y el area que se escaneo fue de x=625, y=1250. El equipo
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que se utilizo fue un FEG SEM Quanta-450 FEI, ubicado en la universidad de

Ghent, en Ghent Bélgica. Ademas para el andlisis de las piezas se utiliz6 el

software OIM Data Analysis para obtener principalmente la figura inversa de

de orientaciones

de distribucion

y la funcion

IPF por sus siglas en ingles)

(

(ODF por sus siglas en ingles).

polos

, se realizd bajo la norma E 112-96 y

Para determinar el tamarfio de grano

todo de campo claro, se determin6

I mé

énye

7

utilizando una plantilla de comparaci

900, 950 y 1,000. Como se

850,

de grano para las muestras 800,

no

el tama

muestra en la siguiente imagen (figura 3.10).

4@ 4
&

mwf

g h_

Figura 3.10 Micrografia de muestra 800 con plantilla, utilizada para la

obtencion de tamario de grano.
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Una vez analizadas todas las muestras con la plantilla y sefalados los
puntos donde intersecta limite de grano con las lineas verticales vy

perpendiculares se utilizaron las siguientes ecuaciones:

Interseccion de linea=Largo de linea horizontal (mm)=mm [Ec. 3.2]
Numero de Intersecciones

Tamano de grano=[Interseccién de la linea (mm) * Magnificacién (um)l=pm  [Ec. 3.3]
Largo de linea de escala (mm)

Después de obtener el valor para cada linea horizontal y vertical se obtuvo
un promedio de tamafo de grano y ademas se calcul6 la desviacion estandar por
cada una de las condiciones. Dichos valores se graficaron en relacién a su

microdureza y temperatura.

Tomando en cuenta las imagenes obtenidas de las probetas analizadas por
microscopia Optica y microscopia electrdnica de barrido, se tomé la decision de
solo analizar 2 muestras por medio de la técnica de microscopia electrénica por

transmision, debido al poco tiempo disponible para uso del equipo.

3.7.3 Microscopia electréonica por transmision

La microscopia electronica por transmisién consta de hacer pasar un haz
de electrones el cual esta focalizado por dos lentes condensadoras sobre una
muestra delgada. Algunos de los electrones son dispersados debido a las
colisiones elasticas e inelasticas, mientras que los que no se dispersan son
recogidos y focalizados por lentes objetivas y se amplia la imagen con lentes
proyectoras. Al final se proyecta la imagen obtenida en una pantalla fluorescente
o bien una pelicula fotogréafica. El equipo utilizado y partes importantes se
muestran en la siguiente (figura 3.11).
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Lentes Canon de
condensadoras electrones
Lentes Tanque de
objetivo nitrégeno
Porta
) Lente_s objetos
intermedios y
proyectores

Resolucion de hasta 1
Angstrom

Figura 3.11 Microscopio electronico por transmision JEM-2200FS de la marca
JEOL utilizado en el presente proyecto.

Se tom6é la decision de analizar las piezas por medio de esta técnica para
poder obtener informaciéon de composicion quimica e informacidn cristalografica,

especificamente de la fase gamma prima.

La preparaciéon de la muestras consistié en cortar pequerios discos de las
probetas maquinadas de 0.5 milimetros de espesor y posterior a eso desbaste
con lijas de carburo de silice de 800 y 1200 con agua, hasta obtener un espesor
entre 0.07 y 0.15 milimetros. El electropulido quimico se realizé con una solucion
de 10% HCls + 90% Metanol, utilizando un equipo de TenuPol-5, Struers a una

temperatura de -25°C.

En la siguiente tabla (tabla 3.3) se puede ver las piezas analizadas por cada

una de las diferentes técnicas de microscopia.
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Tabla 3.3 Muestras analizadas por las diferentes técnicas de microscopia.

_ ~ Tecnicade Microscopio
Microscopio

Microscopio o EBSD electrénico
Muestra o electronico
optico por
de barrido L T o
transmision

750 v v v
750A
750B
800 v v v v v
850 4 v v v
875 v
900 v v v v
900A
900B
900C
925 v
925A
950 v v v v
975 v
975A
1000 v v v v v

Utilizando un JEM-2200FS de la marca JEOL se analizaron dos piezas la de 800
y 1,000 debido a la diferencia de concentracion de dicha fase. Para la indexacion
de patrones de difraccion, se tomé en cuenta la estructura cristalina del material
la cual es la misa que presenta la fase gamma prima cubica centrada en las caras

(FCC por sus siglas en ingles).
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3.8 Microdureza Vickers

Debido al tamafio pequefio de cada una de las probetas ensayadas se
optd por determinar las propiedades mecanicas en base a ensayos de

microdureza Vickers. Se utilizé un microdurémetro de la marca shimadzu HMV.

Esta técnica consiste en penetrar la pieza con un diamante pequefio y con
geometria piramidal, aplicandole una fuerza de 9.807N, por 15 segundos.
Dejando una huella la cual es medida y posteriormente se convierte en un valor

de dureza.

En este trabajo se tom¢é la decision de tomar como minimo 10 indentaciones
por muestra y obtener el promedio de ellas para dar resultado como un valor
absoluto.

Es muy importante la preparacion de la muestra antes de ensayar las
probetas, ya que existen diversos factores que deben tomarse en cuenta para la

medicion:

e (alidad de la superficie a ensayar, como en todos los métodos es
importante tener una superficie limpia y libre de 6xidos. Aunque no es
necesario el acabado espejo, es preferible tener una superficie lisa y plana
para una mejor penetracion.

o El tamafo y forma de la indentacién, el cual debe de ser consistente en
cada una de los ensayos y de buena calidad para su medicién. El tamafo
de la indentacién debe de ser grande en comparacién con la rugosidad
superficie.

¢ Profundidad de la penetracién, es importante tener un minimo de espesor
del material al que se va a ensayar y en base a norma saber que carga
aplicar al material.
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Es posible obtener resultados en zonas muy pequenas y areas
seleccionadas de una misma muestra, debido a la carga y el tamano del
indentador. En la siguiente imagen (figura 3.12) se observa la superficie de la
superaleacion Haynes 282 ensayada. Especificamente el area transversal de la
muestra de 750, en donde se puede apreciar algunos de los precipitados
presentes y dos diferentes indentaciones con diferentes cargas.

Figura 3.12 Imagen de probeta ensayada a través de la pantalla del

microdurémetro.
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CAPITULO IV
RESULTADOS

4.1 Introduccion

En el presente capitulo se exponen los resultados obtenidos de la
experimentacion previamente descrita. Se dividirdn los resultados obtenidos por
las diferentes técnicas que se utilizaron en el desarrollo del presente proyecto.

4.2 Material base

Primeramente se hablara de las condiciones a las cuales se recibio el
material, especificamente su analisis metalografico y térmico, para asi poder
determinar las condiciones a las cuales se estudiara el material. Una vez
descritas sus caracteristicas y bien establecidas las condiciones a las cuales se
evaluara el material, se detallaran los resultados obtenidos por cada una de las

diferentes técnicas de caracterizacion.
4.2.1 Analisis metalografico

En base al analisis microestructural de la pieza recibida y después del
tratamiento de solubilizado de 1,100°C por 1 hora. Se pueden observar
diferencias en la forma de grano donde la pieza forjada (figura 4.1) presenta
claramente granos deformados en la direccion de la deformacién y pequerios
precipitados intragranulares, asi como también la presencia de maclas por
deformacion. Mientras que la pieza previamente solubilizada presenta un tamano
de grano equiaxial y precipitados de gran tamario dificiles de disolver como los
nitruros de titanio (figura 4.2). Las micrografias mostradas fueron tomadas a 200

aumentos utilizando un microscopio 6ptico.
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100 pm|
Figura 4.1 Microestructura del material forjado a alta temperatura como se

recibio.

Figura 4.2 Microestructura del material después del solubilizado.
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4.2.2 Analisis térmico

Por medio del analisis térmico diferencial es posible observar las
transiciones exotérmicas y endotérmicas en funcion de la temperatura de la

superaleacion Haynes 282.

En el siguiente grafico se puede ver la evolucion de las propiedades del
material cuando es sometido a alta temperatura. Se corrieron 3 muestras para
eliminar cualquier anomalia que pudiese llegar a presentarse. Los 3 graficos
presentan una igualdad entre ellas muy semejante, (figura 4.3) ademas de
presentar un pico exotérmico entre el rango de temperatura de 792.8°C —
1,224.7°C, con el punto mas alto a una temperatura de 962.1°C (figura 4.4).
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Figura 4.3 Resultados del DTA en superaleacion Haynes 282.
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Figura 4.4 Pico exotérmico entre el rango de 792.8°C - 1224.7°C y su punto
mas alto a la temperatura de 962.1°C.

4.3 Relajacion de esfuerzos

Para evaluar el fenédmeno de cinética de precipitacién se llevaron a cabo
ensayos de relajacion de esfuerzo. Los resultados obtenidos para cada una de
las diferentes temperaturas se muestran en el siguiente grafico (figura 4.5) se
puede apreciar como disminuye la tasa de perdida de esfuerzo mientras
transcurre el tiempo, ademas conforme disminuye la temperatura el esfuerzo

debe ser mayor para lograr mantener el mismo valor de deformacion.
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Relajacion de Esfuerzos
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Figura 4.5 Curvas de relajacion obtenidas para las diferentes condiciones

ensayadas.

Cada una de las condiciones presenta diferente curvatura. Se puede
apreciar como comienza a formarse una meseta en cada una de ellas y
posteriormente regresa a su pendiente original. Dicha curvatura esta relacionada
al principio y fin de la precipitacion inducida por la deformacion.

Para una mayor precisién en la obtencion del tiempo de precipitacion se
graficaron cada una de las diferentes condiciones en el software de MatLab y por
medio de la segunda derivada (cambio de pendiente) se pudo relacionar el tiempo
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exacto al cual existe una deflexion en la curva. En el siguiente grafico (figura 4.6)
se muestra la curva obtenida a 900°C, donde se puede distinguir las deflexiones

de la curva y relacionar a un tiempo.

500 — T
+  Datos reales
Ajuste de curva
@ Cambio de pendiente | 435
450 —
-3
400 —
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< K6-386.129 T
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= 350 = 7
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i “eageg: 5.29332
s ' 1°
2 300 |- .
B
2
5
w

&
=]
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Segunda Derivada

180 L R N | PRI ST IS PR C vl g
10 10 10 10° 10° 10*
Tiempo (s)

Figura 4.6 Grafica de la muestra de 900°C en MatLab para la obtencién

de los tiempos de precipitacion.

Fue necesario descartar algunas de estas deflexiones ya que se dieron 10
segundos para que el equipo se nivelara y posteriores a una hora también fueron
descartadas, puesto que el tiempo de enfriamiento se estaba llevando acabo
justo después de 1 hora.

4.4 Difraccion de rayos X

Los difractogramas obtenidos (figura 4.7) son muy semejantes entre ellos,
se puede observar los picos caracteristicos de la matriz austenitica (Ni-Cr-Co-
Mo), ademas también fueron indexados los siguientes elementos: (CrNi), (Fes,
Mn 2, Nis), (FesNi2), (Nis2Tits), (CrzaNis) y (MoNig) y algunos de ellos se corroboro
la presencia por medio de SEM.
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Figura 4.7 Difractogramas obtenidos de piezas (a) 750 (b) 850 (c) 950.

En la siguiente tabla (tabla 4.1) se puede observar la indexacién de la

matriz austenitica (Ni-Cr-Co-Mo) del material Haynes 282, donde se muestra el

angulo en el cual difracto el material, los planos difractados y su intensidad

ademas del valor de d que se le asocian a esta misma fase.

Tabla 4.1 Tabla de parametros obtenidos por medio de difraccidén de rayos X.

Indexado | Angulo | valorded | Intensidad Intens!dad h,k,|
relativa

1 43.451 2.081 405 100.00% 1,1,1

2 50.497 1.8059 101 25.00% 2,0,0

3 74.336 1.275 72.9 18.00% 2,2,0

4 90.144 1.088 56.7 14.00% 3,1,1

5 95.323 1.0421 24.3 6.00% 2,2,2

4.5 Microscopia optica

En las siguientes imagenes se observa la microestructura de las diferentes

condiciones a las cuales se llevaron a cabo los experimentos de relajacion de

esfuerzos, las imagenes mostradas son a 10 aumentos de manera longitudinal y

posteriormente transversal (figura 4.8 y figura 4.9) respectivamente.
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Longitudinal

Figura 4.8 Microestructura longitudinal después de relajaciones de esfuerzos a
10 aumentos.

La mayor diferencia se encuentra en la presencia de maclas debido a la
deformacion aplicada, donde se puede distinguir que la pieza 800 presenta mayor
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cantidad de maclas. Asi como también se observa como aumenta la cantidad de
precipitados en la muestra 900.

Transversal

750 900

Figura 4.9 Microestructura transversal después de relajaciones de esfuerzos a

10 aumentos.
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El area transversal es la de mayor interés ya que si existe alguna direccion
de deformacion deberia de lograr verse en este corte, aun asi la microestructura
sigue siendo muy diversa entre cada una de las muestras. No es posible distinguir
la presencia de maclas en todas las condiciones sin embargo sigue existiendo

precipitados de gran tamano (5um aproximadamente).

4.6 Microscopia electrénica de barrido

Algunas de las micrografias mas representativas utilizando la técnica de
electrones secundarios se muestran en la siguiente imagen (figura 4.10) donde
se puede observar precipitacion intragranular asi como intergranular a lo largo

del limite de grano, limite de maclas y de precipitados de mayor tamarno.

En la siguiente tabla se enlistan los precipitados encontrados en las
diferentes condiciones (tabla 4.2). Ademas se observa diferentes morfologias y
tamanos de dichos precipitados, los cuales algunos de ellos se lograron
identificar utilizando la técnica de electrones retrodispersados (EDS por sus
siglas en inglés) obteniendo asi la composicién quimica cualitativa de cada uno
de ellos (figura 4.11).

Condicién MoTi MoCr TiN NiCr
Recibida v o
solubilizada 4 v
750 v v v
800 v v v
850 v v v
900 v v
950 v v v v
1000 v v v v

Tabla 4.2 Precipitados encontrados en las diferentes condiciones ensayadas.
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Asi también fue posible observar que los TiN presentan una nucleacién de
AlMg y su morfologia tipica hexagonal o cubica. [MATYSIAK] Ademas de poder
diferenciarlos de los MoTi ya que por lo general presentan una morfologia
amorfa.

750 900

[ET
M

A 4 :
»d 2 2 DX
] 290 WAL 3110

Figura 4.10 Microestructura obtenida a 10,000 aumentos.
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Figura 4.11 Analisis puntual de los

precipitados encontrados en la pieza

forjaday solubilizada.
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4.7 Difraccion de electrones retrodispersados (EBSD)

Por medio del analisis de EBSD se observa la orientacion preferencial del
material debido a la deformacién aplicada durante los ensayos de relajacion de
esfuerzos. En la siguiente imagen (figura 4.12) se muestra la figura inversa de
polos de cada una de las condiciones ensayadas del area transversal.

Transversal

| e
Ly

Oray Seak Mag Type mage Oualdy
962 T68 483891 (951386 &536 §1)

Coler Coted Mag Type verse Pole Figure 1091|

Nt

Figura 4.12 Figura inversa de polos en la direccién normal de cada una de las

condiciones.
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Utilizando la funcidn de distribucion de orientacidén se describe la textura del
material en un espacio de tres dimensiones, el cual se define como espacio de
Euler. A continuacion se muestran (figura 4.13 y figura 4.14) los ODF del area
transversal a ¥2 =0 y @2 =45° yegpectivamente de cada una de las
condiciones ensayadas. Los resultados de los ODF’s en la direccién normal de

las muestras se resumen en la siguiente tabla (tabla 4.3).

ODF a 0° en superaleacion
Haynes 282

Figura 4.13 Funcidn de orientacién de distribuciones (ODF) de las muestras en

. ., = (o]
la direccion normal con ¥2 = 0°,
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Figura 4.14 Funcién de orientacidn de distribuciones (ODF) de las muestras en

la direccién normal con P2 = 45°

Tabla 4.3 Concentrado de resultados de ODF’s.

1.308 = 2.239 2.239 3.833 =

4.442 = 4.4472 = = 1
= 2.899 2.343 = 2.899 =
2.099 = 1.744 = = 1
= 3.901 1 = = 0.762 =

[EEN I
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Para el andlisis de tamarfio de grano se utilizaron las micrografias obtenidas
por medio de la técnica de EBSD, en la siguiente grafica se observa la variacién
del tamano de grano en um y microdureza en Vickers con respecto a la

temperatura (figura 4.16).

Tamafio de Grano Vs TemperaturaVs Microdureza

- 450
&  Tamafio de grano
140 ) - 400
. ®  Vickers
. . Polinémica (Tamafio de grano) - 350
120
- Polindmica (Vickers) - 300
§
= >
8 100 ' 250 T-;
H N
S * () S
(G} 200 5
2 9 3
o 80 e
2 / L 150 G
© b
E . 100
o L
F 60 3
- 50
40 0
700 750 800 850 900 950 1000 1050 1100 1150

Temperatura (°C)

Figura 4.16 Variacion de tamaro de grano y microdureza con respecto a la

temperatura.

4.8 Microscopia electrénica por transmision
Se realizd un estudio por medio de energias dispersivas donde
primeramente se obtuvo un mapa de la composicion quimica del material y de

algunos precipitados encontrados en las muestras 800 y algunos precipitados de
la muestra 1000 (figura 4.17 y figura 4.18) respectivamente.
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Memo Total(Mass®
1 0.6 2 19.6 10.3 57.9 9.6 100
2 0.4 2.1 27.1 9.5 52.9 79 100
LG40000 ; 0.8 2.4 19.7 10.4 58.4 8.4 100
LG40001 ; 0.6 22 18.6 10.4 59 9.1 100
LG40002 ; 0.6 2 19.6 10.4 58.9 8.4 100
G40003 04 2 211 106 584 5 100
LG40004 ; 0.8 1.9 32.3 9 45.5 10.5 100}
TGA0005 0.7 Al 30.0 T0.6 55.0 5.7 T00
LG40006 ; 0.9 1.8 18.9 10.3 58.5 9.5 100
LG40007 ; 0.4 2 19.7 10.3 58.6 8.9 100
LG40008 ; 0.6 16 18.9 1.3 59.1 8.5 100
LG40009 ; 0.6 1.9 20.1 105 59.3 75 100
LG30000 ; 0.7 1.9 18 10.3 59.1 10 100
LG30001 ; 0.8 1.3 19.4 10.6 58.4 95 100
LG30002 ; 0.3 2 20 10.8 59.2 76 100
LG30003 ; 0.4 2.1 19 1.1 58.2 9.2 100
| (330004 - 0h 23 18 2 114 R7 A 103 100
1LLG30005; 0.9 3 22.8 9.5 54.1 9.7 100
0006 ; 0.7 T 8.7 T0.5 556 59 700
LG30007 ; 1 1.8 20.7 10.2 55.2 1.4 100
LG30008 ; 0.6 22 20.2 10 58.7 8.3 100
LG30009 ; 0.7 2 19.6 10.7 57.4 9.7 100
LG20000 ; 1.2 3.1 16.7 101 61.7 7.2 100
LG20001 ; 0.8 1.7 19.2 10.2 58.7 9.4 100
LG20002 ; 0.8 2.1 18.7 10.6 57.8 101 100
LG20003 ; 0.7 15 19.6 11.2 58.2 8.9 100
1 (320004 - 0A 14 272 4 10 £ 11 100
| G20005 ; 0.5 1.8 36,9 8.2 40.7 12 10
L£G20006 ; 1 2.1 23.3 8.8 54.7 10 700
LG20007 ; 0.8 1.9 18.1 10.8 58.6 9.7 100
LG20008 ; 0.7 15 18.6 1.1 58.4 9.6 100
LG20009 ; 1 2.1 18.5 10.6 57.8 101 100
LG10000 ; 05 2 19.4 1.5 59.3 73 100
LG10001 ; 0.7 22 19.5 11.3 58 8.3 100
LG10002 ; 0.6 1.8 19.8 11.3 56.9 9.6 100
10004 - 0 Ry 31 8]A 47 A 10 7 1nr|
LG10005 ; 0.5 1.8 19 10.8 58.5 9.4 100
LG10006 ; 0.6 22 18.4 10.6 60.4 7.9 100
LG10007 ; 0.4 1.9 19.5 10.5 60.1 75 100
LG10008 ; 0.5 1.9 19.6 11 59.7 73 100
LG10009 ; 0.8 2 19 10.5 59 8.7 100

Co K 2.0 pm

Figura 4.17 Resultados de analisis quimico de la matriz y de los precipitados

Mo L

encontrados de la muestra de 800.
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Memo Al Ti Cr Co Ni Mo Total(Mass*

LG30000 ; 0.4 2 19.5 105 59.2 8.3 100
LG30001 ; 0.4 1.9 20.6 10.9 57.7 8.5 100
| (330002 - no 1 o0 A 11 8 £Q Q A 100
1LLG30003; 0.1 1 42.1 6 30.3 20.5 10

[G30004 ; 0.3 T3 38.2 6.8 37.7 5.8 100
LG30005 ; 0.5 15 36.2 6.9 36.2 18.6 100
LG30006 ; 0.9 3 34.2 5.1 40.6 16.2 100
LG30007 ; 0.7 2.3 17.6 10 61.8 7.6 100
LG30008 ; 0.6 1.8 19.1 10.6 57.3 10.7 100
LG30009 ; 0.6 1.8 20.1 10.7 56.3 10.5 100
LG20000 ; 0.5 1.9 18.8 10.2 60.3 8.3 100
LG20001 ; 0.5 1.9 19 1.5 58.6 8.4 100
LG20002 ; 0.5 3.3 17 9.6 64 5.6 100
LG20003 ; 0.6 4 213 8.6 57.7 7.8 100
G20004; 2 i 25 2 0 = ioo
| G20005 - 02 29 ’ﬁ’% 56 40 2 14 7 10{'
LG20006 ; 1.6 6.7 10 6.6 71.2 3.8 100
LG20007 ; 1.3 3.5 14.6 9.3 63.6 7.6 100
LG20008 ; 1.4 1.7 18.8 10 57.3 11 100
LG20009 ; 0.8 1.9 19.5 101 56.4 11.3 100
LG10000 ; 0.5 1.7 20.1 1.5 59.5 6.7 100
LG10001 ; 0.4 23 20.1 105 59.3 75 100
LG10002 ; 0.7 4.8 16.8 7.7 63.3 6.7 100
LG10003 ; 1.3 4.3 37.2 4.4 43.1 9.7 100
LG10004 ; 1.2 29 46 42 31.7 14 100
oo P Lo PP £ 22 e 100
- 10 4 8 28 3 82 £4 86 10("

LG10007 ; 1 6.2 11.3 7.4 69.9 43 100
LG10008 ; 0.8 5.3 125 8.1 67.8 5.4 100

ﬂu@[!]ﬁﬁl LG10009 ; 18.7 10.8 58.9 9.3 100

Figura 4.18 Resultados de andlisis quimico de los pkecipitados encontrados de
la muestra de 1000.

También fue posible obtener el patrén de difraccién correspondiente a la
fase ¥y en las dos muestras utilizando una imagen de campo oscuro como

referencia y su estructura cristalina.

En la siguiente imagen (figura 4.19 y figura 4.20) se muestra las imagenes

de campo claro, la morfologia de la fase y’ encontrada asi como también el patron

de difraccion de dicha fase de las dos muestras analizadas.

Figura 4.19 Analisis de la muestra de 800 después de ser ensayada por medio
de relajacion de esfuerzos.

78



Figura 4.20 Analisis de la muestra de 1000 después de ser ensayada por

medio de relajacién de esfuerzos.

4.9 Microdureza Vickers

El efecto que tiene en las propiedades mecéanicas de la deformacion a
diferentes temperaturas se midié6 por medio de microdureza Vickers. En la
imagen (figura 4.21) se puede observar los valores que se determinaron con
dicha técnica. Las propiedades mecanicas en las superaleaciones endurecidas
por medio de precipitacidén dependen directamente del fendmeno de nucleacién
de particulas. [Tawancy] Por lo que era de esperarse una buena uniformidad en
los resultados obtenidos por pieza, debido a que existe homogeneidad en el

fendmeno de nucleacion.

Figura 4.21 Variacion de las propiedades mecanicas con respecto a la
temperatura en todas las condiciones después de los ensayos de relajacién de

esfuerzos.
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CAPITULO V
DISCUSION

5.1 Introduccion

A continuacién se hara una descripcién de la técnica utilizada para obtener
la cinética de precipitacion, sus ventajas y confiabilidad durante la construccion
del diagrama PTT de la superaleacion Haynes 282 tratada termomecénicamente.

Posteriormente se corroboraran la presencia de fases y precipitados
secundarios, y finalmente se analizara la influencia en la orientacion
cristalografica debido a la deformacion en cada una de las condiciones

ensayadas.
5.2 Método de relajacion de esfuerzos en superaleaciones

La relajacion de esfuerzos es una respuesta del material, la cual depende
del tiempo, temperatura y deformacioén a la cual es sometido. EI comportamiento
de la superaleacién Haynes 282 una vez que se somete a un esfuerzo inicial y
manteniéndolo constante, se ve reflejado en las variaciones de esfuerzo en un

periodo de tiempo determinado.

Primeramente y en base al andlisis por medio del DTA se selecciono el
rango de temperatura al cual se realizaron los ensayos de relajacion de

esfuerzos.

Una vez obtenidos los resultados se compararon con trabajos anteriores
como el de Monajati y colaboradores quienes hicieron un estudio en una
superaleacion Udimet 720 y encontraron un pico exotérmico el cual lo relacionan

a latemperatura de disolucién de la fase y’ en un rango de temperatura de 1120°C
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a 1150°C. Por otro lado trexler y colaboradores encontraron en la superaleacién
GTD-111 DS, algunas otras transformaciones exotérmicas y endotérmicas
correspondientes a precipitacién de carburos secundarios, asi como también las
transformaciones de fases. Especificamente la fase y’ en el rango de temperatura
de 1211°C a 1193°C. A pesar de que el analisis DTA en el presente trabajo fue
hasta 1400°C, no fue posible determinar la presencia de la precipitacién de dicha
fase.

El resultado obtenido para la Haynes 282, presenta un pico exotérmico el
cual se encuentra en el rango 792.8°C a 1,224.7°C. Este puede relacionarse al
proceso de recristalizacién, dejando fuera la posibilidad de que sea precipitacion
de la fase y’ debido a que el rango de temperatura es mucho mayor, aun asi para
la comprobacién de esto se decidié utilizar la técnica de DRX, ya que Matysiak
y colaboradores analizaron una Haynes 282 por medio de esta misma técnica.
Encontrando los difractogramas de la matriz y ademas de carburos de Ti, los
cuales corresponden de manera muy semejante a los patrones adquiridos en el

proyecto.

Se encontré la presencia de Mo(Cr,Ti) TiN y NiCr difractados en los
mismos planos de la matriz. Los cuales se corroboran mas delante por medio del
microscopio electrénico de barrido. En la siguiente (figura 5.1) se observa el
difractograma obtenido en la condicién solubilizada, el cual es muy similar en las

diferentes condiciones estudiadas.

En la figura se aprecian las intensidades de los planos difractados en la
muestra, ademas en el anexo se encuentra los valores de d k) el espaciamiento
de ao y los parametros de red de los patrénes encontrados en la superaleacion
Haynes 282.
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Figura 5.1 a) Patrones obtenidos por Matysiak y colaboradores para una

superaleacion Haynes 282 b) Patrones de difraccion de rayos X obtenidos para

el mismo material.
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Las micrografias obtenidas por medio del microscopio 6ptico muestran el
efecto de la deformacién y temperatura, se puede apreciar el crecimiento de
granos a lo largo del rango de temperatura. De manera longitudinal se puede
observar gran densidad de maclas y diferentes precipitados presentes

intergranular e intragranular, ademas de manera transversal se puede diferenciar

Ni ZA <112> »

dfl .

{220}

{111}

51/nm

Recientemente se encontré que por medio de la técnica de relajacion de
esfuerzos es posible identificar la cinética de recristalizacién estética a
temperaturas por debajo de la temperatura critica de recristalizacion estética, asi
como también la cinética de precipitacion inducida por deformacion. [medina]
Actualmente se ha desarrollado este método en su mayoria para el estudio en
aceros [cabello][liu][medina][povolo][cao][baddoes] y algunas otras en
superaleaciones [martin][thomas][monajati]. Aun asi la metodologia utilizada
para determinar los intervalos de precipitacion es muy diferente y adn sigue en
desarrollo.

El método de relajacion de esfuerzos describe una curva expresada en

tiempo-deformacion donde se relaciona una meseta en la curva con el inicio y fin
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de la precipitacion inducida por deformacion. [medina] Dicha cinética de
precipitacion es de gran interés para la industria pues no todas las fases
presentes favorecen las propiedades del material. Ademds, existen otros
aspectos como la distribucién, morfologia de precipitados y densidad de
dislocaciones que se identifican también por este método.

Para esto existen diferentes métodos para corroborar la cinética de
precipitacion, por ejemplo: por medio de microscopia electronica de peliculas
delgadas o de extraccion de réplicas, analisis de curvas de calentamiento a altas

temperaturas, mediciones de resistividad eléctrica por mencionar algunas. [liu]

En el presente trabajo se opt6 por diferentes técnicas para la evaluacion y
corroboracién de precipitacion empezando por microscopia electrénica de barrido
donde se analizaron las piezas con diferentes magnificaciones y poder distinguir

las diferencias entre cada una de las diferentes condiciones.
5.2.1 Reproducibilidad y repetitividad
Una de las ventajas de la técnica de relajacién de esfuerzos es que te

permite hacer ensayos tantos como sea necesario para la corroboracién de

fendmenos estudiados. Ademas de tener una buena
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5.2.2 Determinacion de intervalos de precipitacion

Dicho fenémeno se ve afectado por la temperatura y composiciéon quimica
los cuales son determinantes para llegar a comprender la cinética de
precipitacion inducida por deformacidn, puesto que las variaciones que llegan a
presentarse en las curvas obtenidas se deben a la fracciéon volumétrica de los

precipitados formados durante la relajacién de esfuerzos.
5.3 Diagrama precipitacion-tiempo-temperatura (PTT)

Aun asi no solo de la fraccion volumétrica de la precipitacidén es importante
si no también su morfologia, la distribucién y la orientacion; afectando de manera

directa las propiedades del material y por lo cual se busca los parametros 6ptimos
para obtener las condiciones mas favorables para la aplicacién
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Otro factor importante es la deformacién a la que se somete el material, ya
que mediante la recuperacion y recristalizacion durante el ensayo es posible
disminuir la deformacion, mientras que la precipitacién inducida evita la
disminucién de esfuerzo. [cao] en el caso de la superaleaciones Haynes 282 se
puede apreciar una diferencia en la microestructura en cada una de las diferentes
condiciones, lo cual se le atribuye a la capacidad del material que por medio de

la precipitacion obstaculice la deformacion y disminuya el esfuerzo.

El efecto de la temperatura y composicién quimica son determinantes para llegar
a comprender la cinética de precipitacidn, puesto que las variaciones que llegan
a presentarse en las curvas obtenidas se deben a la fraccidén volumétrica de los
precipitados formados durante la relajacién de esfuerzos.

Para poder obtener altas concentraciones de precipitados es necesario
producir un alto nivel de energia de activacion esto, por medio de la temperatura

lo que provocaria un aceleramiento en la cinética de precipitacion.

5.4 Analisis de orientacion cristalografica

En base al analisis por EBSD de las muestras estudiadas, se observa una
variacion en la microtextura del material, por lo cual no se puede llegar a
determinar una orientacion preferencial en la superaleacién Haynes 282. Es
importante mencionar que en algunas investigaciones anteriores tampoco fue
posible determinar una orientacion preferencial especifica. Aun asi tawancy y
colaboradores lograron identificar orientacion de carburos secundarios como se

muestra en [matysiak]

[110]MC//[110] carburo secundario //[110]o//[110]y'//[110]y
(-111)MC//(-111) carburo secundario //(001)o//(-111)y'/I(-111)y

86



CAPITULO VI

CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES

6.1 Introduccion

En el presente capitulo se describen las conclusiones generales y especificas del

trabajo, asi también se enlistan recomendaciones para un futuro proyecto de

investigacion.

6.2 Conclusiones generales

Es posible determinar la precipitacioén inducida por deformacion utilizando
el método de relajacién de esfuerzos en una superaleaciéon base Ni.

Por medio del estudio realizado en el presente trabajo fue posible construir
el diagrama precipitacion-tiempo-temperatura para la aleacion Haynes
282 en el rango de temperatura de 750°C a 1,000°C por un periodo de

tiempo de una hora. De esta mana

6.5 Conclusiones especificas

Al solubilizar el material no se tuvo éxito debido a que la temperatura fue
muy baja y se precipitaron particulas de TiAl en los imites de grano.

Se observaron diferencias significativas en la microestructura del material.
Tanto en la condicién solubilizada como en la recibida se encontraron
maclas posiblemente debido a la deformacién previa que no fue posible
eliminarla completamente.

Por medio del analisis diferencial térmico se confirmé una transformacion

exotérmica entre el rango de 729.8°C a 1,224.7°C.
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e Se logré identificar la presencia de Mo(Cr,Ti) TiN y NiCr por medio de la
técnica de difraccion de rayos X y por microscopia electronica de barrido.

e Las variaciones de tamafio y forma en la precipitacion de la fase y’ debido
al efecto de microsegregacion se observan en las condiciones de 800°C y
1,000°C.

e Un incremento en la dureza mecanica corroborada por microdureza
vickers se observa en la condicién a 800°C.

e Por medio de las micrografias obtenidas es posible observar en la
condicion de 900°C y 925°C precipitados dentro de los granos y a lo largo
del limite de grano.

e Los tiempos de precipitacion mas largos fueron encontrados en las
condiciones de 750°C y 950°C.

6.6 Recomendaciones

e Analizar todas las condiciones con la técnica de EBSD y corroborar la no
orientacién preferencial del material.

e Analizar todas las condiciones con la técnica de microscopia electrdnica
por transmision y observar diferencias entre ellas especificamente en la

fase vy'.
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