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RESUMEN

El entendimiento del comportamiento termo-mecanico de los materiales
utilizados para la fabricacion de anillos mediante forja y rolado en caliente en la
industria de generacion de energia y aeroespacial es de vital importancia para
la optimizacion y control de sus procesos de fabricacibn. La presente
investigacion tuvo como obijetivo principal la determinacion de la microestructura
y las propiedades mecéanicas de una superaleacion Incoloy 909 a través de
ensayos de compresion en caliente a distintos pardmetros de procesamiento.
Mediante una caracterizacion efectiva se logré entender el comportamiento del
material cuando es procesado en caliente, obteniendo parametros y condiciones
Optimas de procesamiento.

Se realizaron ensayos de compresion en caliente a diferentes condiciones de
procesamiento, variando el porcentaje de deformacion (0.33 y 0.8), velocidad de
deformacion (10?, 102 y 102 s?) y temperatura de deformacién (900, 1060 y
1100°C). Se determiné la curva de esfuerzo-deformacion para cada una de las
condiciones ensayadas. Se encontré que en la condicion a 900°C y para las
tres velocidades de deformacion, el esfuerzo requerido para deformar el
material es de 2.5 a 3 veces mayor que los ensayos realizados a 1060 y
1100°C.

Posteriormente, las probetas se cortaron de manera transversal por la mitad,
para realizar los tratamientos térmicos correspondientes a cada muestra. Se
dejé una muestra sin tratar térmicamente para cada una de las condiciones de
deformacion para fines de comparacién microestructural y de dureza. Se
analizaron las muestras mediante microscopia éptica y microscopia electrénica
de barrido. A partir de la microscopia Optica, se determin6 la morfologia y el

tamafio de grano siguiendo la norma ASTM E 112-96. Factores como la



temperatura de deformacién, la velocidad de deformacion y tiempo de
solubilizado son fundamentales para el crecimiento en el tamafio de grano. La
morfologia de los precipitados y su composicion quimica se determiné utilizando
microscopia electrénica de barrido y espectroscopia por dispersion de energia
de rayos X, respectivamente. Se encontré la fase épsilon (€) en varias muestras

tratadas térmicamente.

Finalmente se realizaron ensayos de microdureza Vickers para cada una de las
muestras analizadas, obteniendo como resultado valores de dureza muy
superiores en las muestras tratadas térmicamente comparadas con las

muestras en condiciones de deformacion.



1 INTRODUCCION

El desarrollo tecnoldgico sostenible en el mundo actual demanda, cada vez
mas, la puesta en marcha de nuevas tecnologias, a fin de crear en la sociedad
una mejor calidad de vida. Para ello las industrias realizan un sinnimero de
investigaciones, con el fin de mejorar e innovar sus procesos de produccion y

asi obtener productos de mejor calidad y de costo mas econdémicos.

La industria de generaciéon de energia y aeroespacial demanda una alta calidad
en la fabricacion de sus productos, tales como los anillos para turbinas, por lo
gue es de suma importancia tener un control sobre las propiedades termo-

mecanicas de dichos productos.

La elaboracion de anillos mediante forja y rolado en caliente, ya sea para la
industria de generacion de energia o aeroespacial, Ultimamente ha requerido
atencion especial ya que muchas mermas econdémicas se deben a las fallas
mecanicas del producto final y/o al desperdicio de la materia prima durante el
procesamiento del producto. Por ello la investigacion actual se enfoca en el
control de las propiedades mecénicas durante el procesamiento a fin de mitigar

este problema.

Las superaleaciones son aleaciones que mantienen excelentes propiedades
mecanicas a temperaturas de trabajo altas, por o que su uso es muy comun en
la industria aeronautica y de generacion de energia. Investigadores han
enfocado sus estudios en conocer el comportamiento de estas aleaciones para

tener un mejor entendimiento de las mismas.

La aleacién Incoloy 909 es una superaleaciéon base Ni-Fe-Co la cual es

endurecida por precipitacion y una de sus principales caracteristicas es que



tiene un coeficiente de expansién térmica muy bajo, comparado con otras
superaleaciones de composicion similar. Esta aleacion ha sido poco estudiada,
por lo que el conocer el comportamiento de ésta a diferentes condiciones de

trabajo es de suma importancia y valor.

La presente investigacion estd enfocada en determinar las propiedades de la
aleacion Incoloy 909 trabajada en caliente para distintos parametros de
procesamiento, con el fin de obtener una optimizaciéon en sus propiedades y

poder aplicar estas mejoras en los procesos industriales.

OBJETIVO

Determinacion de las diferentes fases y precipitados presentes en la aleacion
Incoloy 909 para distintos parametros de procesamiento a través de ensayos de
laboratorio.

HIPOTESIS

Mediante diferentes condiciones de deformacion y temperatura se puede
controlar la distribucion uniforme de precipitados mejorando las propiedades
mecanicas de la aleacién Incoloy 909 utilizada en turbinas para generacion de

energiay en la industria aerondutica.



2 REVISION DE BIBLIOGRAFIA

2.1 Superaleaciones

Hoy en dia el estudio de las superaleaciones es de gran interés para la industria
aeronautica y de generacion de energia. Las superaleaciones son materiales
gue a alta temperatura, cerca del punto de fusion, muestran una excelente

resistencia a la degradacién mecanica y quimica [1].

A lo largo de la historia, diferentes eventos a nivel mundial han marcado el
rumbo cientifico y tecnolégico de la ingenieria en materiales. La busqueda de
materiales con mejores propiedades para cubrir las necesidades de dichos
eventos, marcaron el inicio del desarrollo de las superaleaciones, Figura 2-1.
Fue hasta los afos 40, debido a la Segunda Guerra Mundial, cuando las
superaleaciones tuvieron un gran impacto, Figura 2-2. Aunque al inicio estos
materiales fueron desarrollados para aplicaciones militares y aeroespaciales, a
partir de esta época, el uso de las superaleaciones se ampli6 a diferentes
campos de la industria, dando un gran crecimiento a la invencién de nuevas

aleaciones de niquel [2].
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Figura 2-1. Datos histéricos cronoldgicos de las invenciones y las primeras aplicaciones

de las superaleaciones, Partel [3].
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Figura 2-2. Datos historicos cronoldgicos de las invenciones y las primeras aplicaciones

de las superaleaciones, Parte 2 [3].



Las superaleaciones se dividen en tres clases: superaleaciones base niquel,

superaleaciones base cobalto y superaleaciones base niquel-hierro.

2.2 Aleaciones Ni-Fe

Las aleaciones endurecidas por precipitacion contienen cantidades
substanciales de niquel y hierro que forman distintas clases de superaleaciones.
Las superaleaciones base niquel-hierro contienen una matriz austenitica
gamma (CCC, cubica centrada en las caras) endurecida por la precipitacién de
intermetalicos o carburos. Esta clase de superaleaciones generalmente se
caracterizan por tener una composicion de aproximadamente 25-60% de niquel
con adiciones de hierro en un rango de 15 a 60%.

2.2.1 Historia

El desarrollo de las superaleaciones base Ni-Fe puede adjudicarse a los aceros
inoxidables austeniticos. Inicialmente se encontré6 que las aleaciones hierro-
niquel-cromo, con una estructura cubica centrada en las caras, exhibieron un
endurecimiento por envejecimiento debido a pequefas adiciones (menos del
2% en masa) de titanio. Estas aleaciones tenian alta resistencia mecéanica y

mantenian sus propiedades a temperaturas notablemente altas.

Las primeras aleaciones de este tipo fueron las aleaciones German, Tinidur,
G18B, 19-DL y A-286. Estas aleaciones se caracterizaban por tener un alto
contenido de hierro, un bajo contenido de niquel y una pequefia fraccidn

volumétrica de endurecimiento por precipitacion.

El desarrollo de la fundicion por induccién al vacio, VIM (por sus siglas en
ingles, Vacuum Induction Melted), permiti6 mayor retencion de elementos

reactivos como el titanio y aluminio. La evolucién de estas aleaciones tenia una



tendencia a tener un mayor contenido de niquel, menor contenido de hierro, un
incremento de los elementos endurecidos por solucion sélida y mayores niveles
de titanio y aluminio para proporcionar una mayor fraccion volumétrica de

endurecimiento por precipitacion.

La identificacion del niobio como un elemento de endurecimiento por
precipitacion ha permitido el descubrimiento de aleaciones como Inconel 718 y
706, que tienen propiedades mecdanicas que exceden a sus predecesoras.
Aleaciones como la Incoloy 903 y 909 tienen buenas propiedades mecanicas a
elevadas temperaturas y un bajo coeficiente de expansion térmica, Figura 2-3.
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Figura 2-3. Coeficiente de expansién térmica del Inconel 718 y A-286 comparado con el
del incoloy 903. Modificada [1].



2.2.2 Clasificacion de las superaleaciones

Las aleaciones base niquel-hierro obtienen sus propiedades, a alta temperatura,
de una combinacién de sus aleantes y efectos de endurecimiento que incluyen
endurecimiento por solucion sdélida, por precipitacion y por frontera de grano.
Estas aleaciones tienen varias caracteristicas en comin con respecto a su
composicion quimica: una matriz austenitica de niquel y hierro, adiciones de
aleantes que endurecen la austenita por solucién sélida, la adicién de aleantes
para formar precipitados endurecedores (intermetalicos, carburos, boruros, etc.)
y la adicién de aleantes que endurecen o de lo contrario modifiquen la frontera
de grano.

Las aleaciones niquel-hierro pueden ser agrupadas en cuatro clases
distinguidas por composicién y mecanismos de endurecimiento. El primer grupo
incluye aquellas aleaciones endurecidas por gamma prima (y’), la cual se
describe en el punto 2.2.3.2, con una estructura CCC. Este grupo puede
subdividirse en dos grupos. El subgrupo rico en hierro, el cual incluye las
aleaciones Tinidur, V-57 y A-286, contienen bajos niveles de niquel (25-35% en
masa) y dependen predominantemente de adiciones de titanio (menos de 2%
en masa) para el endurecimiento por precipitacion. Estas aleaciones exhiben
buenas propiedades mecanicas hasta aproximadamente 650°C. El subgrupo
rico en niquel (mas de 40% en masa) se caracteriza por altos niveles de
endurecimiento por solucién sdélida y altas fracciones volumétricas de
precipitados endurecidos. Las aleaciones de este subgrupo incluyen la 901 e
Inconel X-750.

El segundo grupo, el cual incluye las aleaciones 718 y 706, es el grupo rico en
niquel y endurecido predominantemente por gamma segunda (y”), la cual se
describe en el punto 2.2.3.3, con una estructura tetragonal centrada en el
cuerpo. Este grupo de aleaciones ofrece buenas propiedades desde
temperaturas criogénicas hasta 650°C.



El tercer grupo es el grupo de aleaciones ricas en hierro y niquel, con adiciones
de cobalto. Estas aleaciones endurecidas por gamma prima (y’), combinan
propiedades de alta resistencia y bajo coeficiente de expansion térmico. Incoloy
903 y 909 son las aleaciones predominantes de este grupo, las cuales obtienen
su caracteristica de baja expansion debido a la eliminacion de estabilizadores
de ferrita como el cromo y el molibdeno. Estas aleaciones ofrecen excelentes
caracteristicas de resistencia alrededor de los 650°C. Sin embargo, la ausencia
de cromo reduce significativamente la resistencia a la corrosion de los

materiales.

El cuarto grupo de aleaciones es el endurecido por precipitados de carburos,
nitruros y/o carbonitruros e incluye las aleaciones 16-25-6, HMN, y las series
CRMD. Estas aleaciones son utilizadas aproximadamente a 815°C. Este grupo
también incluye aleaciones sin 0o con poco endurecimiento por precipitacion,
como lo son la Hastelloy X y N 155. Estas aleaciones son utilizadas en
aplicaciones con bajo esfuerzo aproximadamente a 1093°C, donde la

resistencia a la corrosion es el factor mas importante [1].

2.2.3 Fases presentes

Las superaleaciones base niquel contienen una matriz austenitica [cUbica
centrada en las caras (CCC)] que contiene elementos endurecedores por
solucion solida. Ademas estas aleaciones son endurecidas por fases ordenadas
y precipitados en las fronteras de grano.

Las fases presentes en las aleaciones base niquel y niquel-hierro son las
siguientes [1, 4]:

e Matriz gama (y)
e Gama prima (y’)
e Gama segunda (y”)

10



e Epsilon (&)
» Eta(n)

e Delta (6)
e Carburos
e Tipo TCP

Matriz austenitica (y)

La matriz austenitica tiene una estructura cubica centrada en las caras (CCC);
contiene un alto porcentaje de elementos de solucion solida como el cobalto,
cromo, molibdeno y tungsteno. La matriz austenitica de las aleaciones niquel-
hierro tiene una composicion de niquel menor de 35% (en peso), para
aleaciones con baja concentracion de niquel, y mas de 40% para las aleaciones
ricas en niquel. La relacién hierro-niquel es de gran importancia ya que define el
costo y los rangos de temperatura de trabajo de la aleacion. El que una aleacién
contenga elementos estabilizadores de ferrita, como el cromo y el molibdeno, y
un bajo contenido de carbono (menos de 0.10%) hace que se requiera un
minimo de 25% de niquel para mantener la matriz austenitica. La adicion de
cobalto y otros elementos estabilizadores de austenita puede disminuir la

cantidad de niquel necesaria.

La matriz rica en hierro pierde la estabilidad de las matrices ricas en niquel, la
resistencia a la oxidacién y a la corrosion también se ve afectada cuando
aumenta la relacién de hierro con respecto al niquel. Por otra parte, altos
contenidos de hierro da como resultado menor costo y mayor facilidad para

forjar.

11



Gama prima (y’)

La fase y’, precipitados tipo AsB de estructura CCC, esta compuesta por
elementos relativamente electronegativos como el niquel, cobalto o hierro, que
componen al elemento A; y elementos mas electropositivos como el aluminio,

titanio, tantalo o niobio que componen al elemento B.

A diferencia de la Fase y, que presenta una estructura CC con una distribucion
aleatoria de los diferentes atomos que la componen, Figura 2-4 (a); la fase v/,
tiene una estructura ordenada (L1,) donde los a&tomos de niquel, A, estan
localizados en el centro de las caras y los &tomos de aluminio, B, en las aristas,
Figura 2-4 (b) [1, 5, 6].

Al o Ni Al

‘ s .. ]

I e R e
“ s

% _ Ni
& L

2 ~f s —3

(a) gy 0 &

Figura 2-4. (a) Estructura cristalina de la fase y. (b) Estructura cristalina de la fase y’ [6].

Gama prima (y') es una fase intermetalica Unica, que contribuye notablemente
en el endurecimiento por interaccion de dislocaciones. La morfologia depende
de la temperatura y tiempo de envejecido. A temperaturas altas se presenta en
forma cubica en lugar de esferoidal, como se presenta a bajas temperaturas [6-
14].
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Gama segunda (y”)

La precipitacion de la fase y” (precipitados tipo AsB) presenta una estructura
ordenada, DO,,, tetragonal centrada en el cuerpo [1, 4, 6, 13], Figura 2-5. Esta
fase predomina en las aleaciones niquel-hierro y se debe a adiciones de niobio.
Debido a la alta solubilidad del niobio en NisAl, se debe mantener bajo el

contenido de aluminio para favorecer la precipitacion de la fase y”.

El Inconel 718 es una de las aleaciones mas comunes que endurecen con esta
fase. Las propiedades mecdanicas de esta aleacién dependen de la precipitacion
y morfologia de esta fase [15-17]. Se ha encontrado esta fase, y”, en la frontera
de grano [18, 19].

lI\O ||| & & |||° ||
## 0 #TNI
\0|| ® ¢ I|°'|II

Figura 2-5. Estructura cristalina de la fase y”’ [6].

Epsilon (g)
La fase ¢ tiene una estructura HP ordenada del tipo DO;g y presenta una

morfologia del tipo Widmanstatten. Son precipitados del tipo AzB, esta

compuesta por elementos como el niquel, cobalto o hierro, que componen al
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elemento A; y elementos como el aluminio, titanio, tantalo o niobio que

componen al elemento B.

Eta ()

Las superaleaciones Ni-Fe endurecidas por y’ son susceptibles a la formacién
de la fase n (precipitados tipo A3B), esta compuesta por elementos como el
niquel, cobalto o hierro, que componen al elemento A; y elementos como el
aluminio, titanio, tantalo o niobio que componen al elemento B. La fase n tiene
una estructura HC del tipo DO24 [20]. Esta fase se puede formar durante el
forjado y el tratamiento térmico o durante un largo tiempo de servicio. Esta fase
se puede presentar en forma laminar debido a la transformacién de y'-n,
algunas veces en forma Widmanstatten, y de forma celular en la frontera de
grano. Un proceso de sobre envejecido causa la transformacion y'-n en
aleaciones Ni-Fe [9, 21, 22]. La temperatura de formacion de la fase n esta en

funcion al contenido de titanio y de los elementos que componen a la aleacion.

Delta (8)

Las aleaciones endurecidas por y” son susceptibles a la formacion de la fase 9,
precipitados tipo NisNb con estructura ortorrémbica. Estudios muestran que esta
fase esté presente en el Inconel 718. Se encuentra con diferentes morfologias,
laminar y globular, las cuales dependen de la temperatura [1, 23, 24]. Una
distribucién uniforme de la fase & ayuda al control y refinamiento del tamafio de
grano, dando como resultado una optimizacion en las propiedades de tension y
esfuerzos de ruptura ductiles. Por otra parte, la formacion de grandes
cantidades de ®& durante largos tiempos de servicio de la aleacion permite la
disminucién en propiedades. Esta pérdida en propiedades se relaciona con la
pérdida de Nb en la matriz y”, el engrosamiento de ésta y la formacién de la
fase d.
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Carburos

El carbono, 0.05-0.2% en peso, combinado con elementos como el titanio,
tantalo, niobio y hafnio forma carburos MC. Durante el tratamiento térmico y uso
de estas aleaciones, estos carburos se descomponen y generan carburos como

M23Ces ¥ M6C, que tienden a formarse en las fronteras de grano [7, 17, 25].

En las aleaciones Ni-Fe los carburos del tipo MC precipitan en la frontera de
grano. Estos carburos mejoran el tiempo de vida de ruptura y la ductilidad de la
aleacién, cuando se presentan en forma globular, aunque se debe de evitar las
peliculas de estos carburos ya, que pueden causar endurecimiento. Los
carburos MgC se encuentran en aleaciones con el contenido de molibdeno
necesario para formarlos. Estos carburos se han encontrado en el Inconel 718.
Los carburos M»3Cs (M es en su mayoria cromo), en la aleacién A-286, se

presentan en forma celular causan sensibilidad a los esfuerzos de ruptura.

TCP

Por sus siglas en ingles, Topologically Close Packed (TCP) son fases de tipo
A;B que se forman durante el tratamiento térmico 0 mas comunmente durante
el uso de las aleaciones. Bajo ciertas condiciones, se forman fases de tipo
laminar como o, |, y Laves. Laformacion de estas fases da como resultado una
degradacion en las propiedades mecanicas. El incremento de niobio, titanio y
silicio en aleaciones Ni-Fe promueve la formacién de la fase Laves, mientras
gue el aumento en boro y circonio minimiza la formacion de Laves y . La fase o
se puede evitar con un control en el contenido de cromo y molibdeno. La fase G
es una fase cubica compleja compuesta de niquel, titanio y silicio que reduce el
tiempo de vida por esfuerzos de ruptura en la aleacién A-286 [1].
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2.2.4 Incoloy 909

La superaleacion Incoloy 909 base Fe-Ni-Co, tiene baja expansion térmica a
altas temperaturas, se endurece por precipitacion de la fase y’ y tiene aplicaciéon
en la industria aeronautica y de generacién de energia. Esta aleacién tiene
mejor combinacion de resistencia a la tensién en corto tiempo y resistencia a la
ruptura a alta temperatura que sus predecesores, Incoloy 903 y 907. Esta
mejora se debe a la adicion de alrededor de 0.4 % de Si. Ademas en esta
aleacién casi todo el Al fue substituido por Nb y Ti, por lo que los precipitados
gue endurecen esta aleacion son de Nb y Ti. La Tabla 2-1 muestra la

composicion quimica tipica del Incoloy 909.

Tabla 2-1. Composicién nominal, % en peso, del Incoloy 909. Modificada [26].

Elemento Ni Cr Co Mo W Nb Al
% 38.0 13.0 4.70
Elemento Ti Fe Mn Si C B

% 1.50 | 42.0 0.40 0.01 0.001

El que esta aleacién tenga en su composicion Si y no contenga Cr hace que se
incremente la resistencia a la oxidacion en la frontera de grano acelerada por
esfuerzos (SAGBO, por sus siglas en ingles, stress accelerated grain boundary
oxidation), una densidad alrededor del 6 % menor y un coeficiente de expansion
térmica alrededor del 40 % menor que el Inconel 718 [10, 11, 27]. El Incoloy 909
tiene una combinacion interesante de un bajo coeficiente de expansion térmica
casi constante, con un modulo de elasticidad constante y una alta resistencia,

en un amplio rango de temperaturas [28].

El mecanismo de SAGBO toma lugar mediante la ruptura de capas de Oxido
formadas en la frontera de grano. Este mecanismo se basa en el hecho de que
evaluaciones microestructurales de especimenes que han fallado mediante este

proceso revelan la presencia de una continua o casi continua capa de 6xido a lo
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largo de las fronteras de grano [29]. La adicion de elementos endurecedores de
la frontera de grano como el boro y el circonio ayudan a evitar este fendmeno
[30].

Kusabiraki y col. determinaron, para el Incoloy 909, la relacion entre la dureza a
temperatura ambiente y el tiempo de envejecido a diferentes temperaturas.
Ademas, investigaron el comportamiento de la oxidacion a alta temperatura,
observaron morfologias, composiciones y grado de crecimiento de las capas de
oxido formadas durante la oxidacion [11, 27, 31].

En diferentes estudios se ha determinado el comportamiento de precipitacion de
las distintas fases del incoloy 909 [21, 32, 33]. Esta aleacién se endurece por
precipitacion de la fase y’ [(Ni, Co, Fe)s(Ti, Nb), estructura CC del tipo L1;].
Heck y col. reportaron la presencia de la fase ¢, la cual presenta una morfologia
laminar y tiene una estructura HC del tipo DOsig [32]. Pero Chen y col.
determinaron que esta fase tiene una estructura ortorrombica [33, 34].
Posteriormente, Kusabiraki y col. en sus estudios, al igual que Heck, reportaron
gue la fase ¢ tiene una estructura HP ordenada del tipo DO1g y presenta una
morfologia del tipo Widmanstatten [10, 21]. Ademas reportaron la precipitacion
de la fase n, la cual se presenta con morfologia celular siendo la fase mas
estable en esta aleacién. Definieron la secuencia de precipitacidon: solucion
solida - y’ - fase ¢, Widmanstatten - fase n, morfologia celular. Un exceso en
la precipitacion de la fase € hace que la aleacion fragilice y deteriore sus
propiedades [21].
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2.3 Forjay conformado

2.3.1 Introduccién

El trabajado mecénico consiste en un proceso de deformacion en el cual un
metal (tocho o lingote) se deforma mediante herramientas y dados. El disefio y
control de dichos procesos depende de las caracteristicas del material a
trabajar, las condiciones de la interfase del material y la herramienta, los
mecanismos de deformacién plastica, el equipo utilizado y los requerimientos
del producto terminado. Estos factores influyen en la selecciéon de la geometria
de la herramienta y el material asi como las condiciones del proceso (por
ejemplo, la lubricacion y la temperatura de la pieza y del dado.

2.3.2 Clasificacion de los procesos de trabajado mecanico

En el trabajado mecéanico, el metal en condiciones iniciales (por ejemplo, un
tocho o una hoja) es plasticamente deformado entre herramientas (o dados)
para obtener la configuracion final deseada. Los procesos de conformado son
usualmente clasificados de acuerdo a dos amplias categorias:

e Operaciones de conformado masivas

e Operaciones de conformado de hojas

En los dos tipos de procesos, las superficies del metal deformado y las
herramientas estan en contacto, la friccién entre ellos debe tener una mayor
influencia en el flujo del material. En el conformado masivo el material de
entrada debe ser en forma de tocho, varilla o lingote y la relacién superficie-
volumen en la parte del conformado incrementa considerablemente bajo la
accion de grandes cargas de compresion. En el conformado de hojas, por otro
lado, la pieza es plasticamente deformada por cargas de tensién en forma
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tridimensional, a menudo sin cambios significantes en el espesor de la hoja o

caracteristica de la superficie.

Los procesos que entran dentro de la categoria del conformado masivo tienen

las siguientes caracteristicas:

e El material deformado, o pieza de trabajo, sufre una gran deformacion
plastica (permanente), resultando en un cambio apreciable en la forma o
seccién transversal.

e La parte de la pieza de trabajo que sufre deformacion plastica es
generalmente mas grande que la parte que sufre deformacién elastica;
por lo tanto, la recuperacion elastica después de la deformacion es

insignificante.

Las caracteristicas del proceso de conformado de hojas son las siguientes:

e La pieza de trabajo es una hoja o una parte fabricada de una hoja.
e La deformacion usualmente provoca cambios significativos en la forma,

pero no en la seccion transversal de la hoja.

2.3.3 Rolado de anillos

Es un proceso de conformado muy versatil para manufacturar forjas anulares
sin costuras con dimensiones precisas y flujo de grano circunferencial. El rolado
de anillos usualmente requiere menos material de entrada que otros métodos

de forja alternativos y puede producirse en cualquier cantidad [35].

En el rolado de anillos, la pieza debe ser preformada, en una prensa 0 en un
martillo de forja, para que sea puesta sobre un mandril de diametro ligeramente
menor al del agujero de la pieza. Los principales componentes del rolado de
anillos son ilustradas en la Figura 2-6.
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Rodillos guia

Anillo

g

R Rodillo principal

Mandril
Rodillos

Figura 2-6. Configuracion de la pieza de trabajo y los rodillos de un sistema tipico de
rolado de anillos. Modificada [36].

Un rolado de anillos tipico esta conformado de tres juegos de rodillos cada uno
con funciones especificas. El primer juego corresponde al de rodillos radiales,
los cuales incluye al rodillo principal y el mandril, estos son los que reducen el
espesor radial del anillo. EI segundo es un conjunto de rodillos axiales los
cuales restringen el crecimiento axial y controlan la altura del anillo. Finalmente,
los rodillos guias que son los que mantienen la forma circular del anillo y

proporcionan soporte durante la operacion de rolado [36].

El rolado de anillos en caliente es un proceso avanzado utilizado tipicamente
para la fabricacion de partes con geometrias complejas, anillos de grandes
dimensiones y anillos que pasaran por procesos posteriores. Posee

caracteristicas como deformacién en tres dimensiones, linealidad baja,
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conformado progresivo continuo y asimetria. Ademas, existen notables cambios
de calor entre el anillo y sus alrededores, mientras tanto, el trabajo plastico
como la friccion convertida en energia calorifica, hace que el anillo cambie
continuamente de temperatura y que no sea uniforme. El cambio en la
temperatura hace que tenga un efecto notable en el comportamiento de la
deformacion, microestructura y propiedades mecanicas del anillo [37, 38].

Los anillos producidos no tienen costuras y sus aplicaciones incluyen guias de
cojinetes antifriccion, anillos de rotacion, rodamientos de ruedas de ferrocarril,
anillos de conmutadores, anillos de rotacién y sin rotacion para maquinas de jet
y otras aplicaciones aeroespaciales, componentes de reactores nucleares,

rines, etc [35].

2.4 Comportamiento mecanico

2.4.1 Deformacién en caliente

La aleacion Incoloy 909 es un material que por su alta resistencia mecanica en
frio requiere de un proceso de conformado en caliente. La deformacion plastica
en caliente consiste en llevar al metal a una elevada temperatura y deformarlo
aplicando esfuerzos menores a los necesarios en deformaciones en frio. Este
proceso implica un cambio en la microestructura y en el tamafio de grano del
material, Figura 2-7 [39]. Parametros como el tamafio de grano, textura
cristalogréfica y la frontera de grano son importantes debido a que estos afectan
las propiedades mecanicas y fisicas de los materiales [40].
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Figura 2-7. Influencia de la laminacién en caliente sobre la estructura cristalina [39].

Durante el conformado en caliente los procesos que controlan el tamafio de
grano resultante son los de recristalizacion estatica y dinamica, que a su vez
dependen de la microestructura de partida del material y su composicion
guimica y de las condiciones de deformacién (temperatura, velocidad de
deformacion y el grado de deformacion solicitado).

Para poder representar la deformacién plastica en un proceso industrial, donde
la recristalizacion dinamica tiene lugar, se utilizan los ensayos mecanicos de
laboratorio, como compresién, traccion y torsion. Estos ensayos simulan
procesos realizados en la industria y facilitan el entendimiento de los fenbmenos

gue se llevan a cabo durante la recristalizacion dinamica.

Los ensayos de compresion uniaxial en caliente, son ensayos mecanicos de
laboratorio cuyo objetivo es simular procesos industriales como forja,
laminacion, extrusion, etc. A partir de estos, se obtienen curvas de fluencia que
son una representacion grafica del esfuerzo real en funcion de la deformacién

real y que reflejan el comportamiento de un material conformado en caliente.

Estas curvas se dividen en tres etapas: etapa de endurecimiento y recuperacion

(restauracién) dinamica, etapa de transicion, donde se observa una caida de
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tensiéon debida a la recristalizacion dinamica, y etapa de saturacion o del estado
estable, Figura 2-8. La caida de tension observada durante la etapa de
transicion puede ser de forma continua, y en este caso se habla de una
recristalizacion dindmica de pico simple, o en forma de oscilacion, llamada
recristalizacion dindmica de pico multiple. Ambos dependen de las condiciones

de deformacion y las propiedades intrinsecas del material.

solo restauracion G

m 8
_ o/ .

Comportamiento de pico
simple

Recristaliéa/c/ién dinamica

9]
Comportamiento ciclico **

Tension verdadera
|

Deformacion verdadera

Figura 2-8. Representacion esquematica de la recristalizacion dindmica discontinua en

diferentes condiciones de deformacién cristalina [39].

El incremento en la temperatura se ve reflejado en la disminucion de la cantidad
de esfuerzo, aumento en la ductilidad y el aumento en la dependencia de la
velocidad de deformacion. En el trabajado en caliente, a temperatura y
velocidad de deformacion constante, la recuperacion dinAmica da lugar a un
endurecimiento monotonico en el estado estacionario en el que la densidad de
dislocaciones se mantiene constante. El aluminio (estructura CC y alta energia

de falla de apilamiento) es un ejemplo, Figura 2-9 [41].
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Figura 2-9. Curvas de esfuerzo-deformacion para Al-0.65Fe y el acero inoxidable 317 a 0.7
Tm (temperatura de fusion). Modificada [41].

En algunos materiales no se observa la caida de tensién y la curva esta
compuesta solamente por dos etapas sin presentar transicion. Se dice entonces
gue el material solo presenta restauracion dinAmica. Esto se debe entre otras
causas, a la energia de falla de apilamiento (E.F.A) que es un parametro
intrinseco del material y que se puede definir como la permeabilidad de un
material al movimiento de dislocaciones en su red cristalina y al mismo tiempo
su capacidad para generarlas. Asi los materiales se clasifican en dos
categorfas: materiales de alta E.F.A (> 90 mJ/m?) y de baja E.F.A (<10 mJ/m?).
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En el caso de la primera categoriacon alta E.F.A, la restauracion dinamica es
muy eficaz, ya que la movilidad de las dislocaciones es muy alta. Las paredes
de dislocaciones formadas en los primeros instantes de la etapa de
endurecimiento, se convierten en suborden de granos, y rapidamente, conforme
la deformacién progresa, en limites de granos. El tipo de recuperaciéon dinamica
gue ocurre en esta categoria de materiales durante el conformado en caliente,
es la denominada recristalizacién dindmica continua. El término “dinamica” hace
referencia a que la recristalizacion empieza y termina con el proceso de
conformado todavia en marcha, al contrario del caso estatico donde la
recristalizacion ocurre durante el recocido después de pasar por un proceso (o
varios) de conformado en frio. El término “continuo” se refiere a que el proceso
de formacién de nuevos granos se consigue de forma continua y progresiva con

la deformacion.

Los aceros inoxidables austeniticos, el niquel, el cobre y sus aleaciones, los
aceros al carbono en estado austenitico, son materiales de baja y moderada
energia de falla de apilamiento (EFA) y por lo tanto sus dislocaciones estan
fuertemente disociadas y en consecuencia el proceso de recuperacion es poco
eficaz. El conformado en caliente de estos materiales se caracteriza por la
recristalizacion dinamica discontinua, de pico simple (bajas temperaturas y/o
altas velocidades de deformacién) o ciclica (altas temperaturas y/o bajas
velocidades de deformacién). A nivel estructural esto conduce a un refinamiento
de grano en el primer caso y a un crecimiento en el segundo. El término
“discontinuo” hace referencia al proceso de nucleacion y crecimiento de nuevos
granos libres de dislocaciones. Se trata de un proceso de ablandamiento
compuesto que implica diferentes mecanismos elementales: endurecimiento,
recuperacion dinamica, nucleacién y crecimiento. El equilibrio entre los
procesos de endurecimiento y ablandamiento conduce a un estado de fluencia
estable [39, 41].
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2.4.2 Endurecimiento por deformacion

La etapa de endurecimiento por deformacién se caracteriza por una
multiplicacion de dislocaciones (hasta un millbn de veces) como consecuencia
del acomodo de la red cristalina con la deformacion plastica aplicada. Estas
mismas dislocaciones se mueven en la red cristalina de dos formas
dependiendo de la temperatura y los otros tipos de obstaculos que encuentran
en su recorrido: por deslizamiento o por escalada. En valores bajos e
intermedios de temperatura el proceso de deformacion esta controlado por el
deslizamiento. Mientras en el caso contrario (altas temperaturas) lo que domina
es la escalada de dislocaciones y en consecuencia el proceso de deformacién

esta controlado por difusion.

A medida que se deforma el material aumenta la resistencia de éste a la
deformacion, fendmeno conocido endurecimiento por deformacion. El
endurecimiento de un material, se pone de manifiesto tanto mecanico como
microestructuralmente. Desde el punto de vista mecanico ocurre un aumento en
la resistencia del metal durante la deformacién irreversible cuando la tensién
aplicada supera su limite elastico y tiene como consecuencia el aumento de la
dureza. A nivel microestructural se manifiesta un aumento en la densidad de
dislocaciones, activando las fuentes que generan dislocaciones y la formacion

de celdas de subgranos [39].

2.4.3 Recuperacion dinamica

La recuperaciéon dindmica implica la aniquilacion de dislocaciones y el rearreglo
en fronteras de subgranos de baja energia [41]. La restauraciéon de
dislocaciones no es un solo proceso microestructural sino una serie de

micromecanismos, Figura 2-10.
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Figura 2-10. Diferentes etapas de la recuperaciéon dindmica para un material deformado.
(a) generacidén de dislocaciones, (b) formacién de celdas, (c) aniquilacion de

dislocaciones dentro de las celdas, (d) formacion de subgranos (e) crecimiento [42].

2.4.4 Recristalizacion dinamica

La recuperacion dinamica se puede seguir por una recristalizacion dinamica si
la temperatura y la velocidad de deformacién son suficientes. Durante la
recristalizacion dinamica, los nicleos al principio crecen rapidamente pero en el
siguiente estado de deformacion la densidad de dislocaciones aumenta dentro
de los granos crecientes, de modo que la fuerza de migracion en la frontera se
reduce progresivamente. Los nuevos granos alcanzan un tamafo limitado y
dejan de crecer comenzando un nuevo ciclo de nucleacion [43]. En una
recristalizacion dinamica clasica el tamafio de grano es mas pequefio al
incrementar la velocidad de deformacion y disminuir la temperatura y es

independiente del esfuerzo durante el estado estacionario [41].

La recristalizacion dinamica asegura su continuidad hasta el estado de
saturaciéon dado que los primeros nucleos formados son susceptibles de
endurecer dando lugar a nuevos nucleos, permitiendo el comienzo de otra ola
de recristalizacidon. Es claro que la recristalizacién dinamica estd compuesta de
dos procesos fundamentales: nucleacion y crecimiento. Esta empieza antes de
alcanzar la deformacion correspondiente al esfuerzo méaximo, llamada
deformacion de pico (gp), a un valor de deformacion critica (gc), en la que
aparecen los primeros nucleos [39].
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La recristalizacion dinamica es una herramienta muy importante para el control
de la evolucién microestructural y propiedades mecanicas durante el proceso
industrial [44].

2.5 Tratamientos térmicos

Un adecuado tratamiento térmico o proceso térmico resulta muy efectivo para
alterar las propiedades mecéanicas. El endurecimiento por precipitacion se
consigue por medio de dos tratamientos térmicos diferentes: tratamiento térmico

de disolucion (solubilizado) y tratamiento térmico de precipitacion (envejecido).

Tratamiento térmico de disolucidon: es el tratamiento térmico en el que los
atomos de soluto se disuelven para formar una solucién sélida monofasica. Al
considerar la aleacion de composicion Coy, Figura 2-11, el tratamiento consiste
en calentar la aleacion a una temperatura dentro del campo de fase aTy, por
ejemplo, y esperar que toda la fase 3 presente se disuelva completamente. En
este punto, la aleacion consiste sOlo en la fase de composicion Co. A
continuacién se enfria rapidamente o se templa a la temperatura T; de modo
gue se dificulte la difusién a fin de prevenir la formacion de fase . Para muchas
aleaciones, T, es la temperatura ambiente. Asi, a T, existe una situacion de no
equilibrio en la cual la fase a aparece como disolucion sélida sobresaturada con
atomos B; en la mayoria de las aleaciones las velocidades de difusién a T; son
extremadamente lentas, de modo que la monofase a permanece a esta

temperatura durante periodos relativamente largos.
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Figura 2-11. Hipotético diagrama de fases de una aleacion endurecible por precipitacion
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de composicion Cy [45].

Tratamiento térmico de precipitacidn: consiste en calentar la disolucion sdlida
sobresaturada a a una temperatura intermedia T, (Figura 2-11) dentro de la
region bifasica, temperatura a la cual la velocidad de difusion es considerable.
La fase precipitada 8 comienza a formarse como particulas finamente dispersas
de composicion Cg. Después de permanecer el tiempo adecuado a la
temperatura T, la aleacion se enfria a temperatura ambiente a una velocidad
gue generalmente no tiene importancia. En la Figura 2-12 se representa la
temperatura frente al tiempo en los tratamientos térmicos de disolucién y de
precipitacion. El caracter de las particulas 8y, por consiguiente, la resistencia y
la dureza de la aleacién dependen de la temperatura de precipitacion T, y del

tiempo de envejecimiento a esta temperatura [45].
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Figura 2-12. Gréfica de la temperatura frente al tiempo de los tratamientos térmicos de

disolucién y precipitacion para el endurecimiento por precipitacién [45].

2.6 Crecimiento anormal de grano

El crecimiento anormal de grano (también llamado como el crecimiento
exagerado de grano) es un tipo de engrosamiento de microestructura que
algunos (o0 pocos) granos grandes crecen inusualmente rapido en una matriz de
grano fino con una velocidad de crecimiento muy lenta. También ha sido
denominado crecimiento exagerado de grano, engrosamiento de grano, O

recristalizacidon secundaria.

En cuanto a la microestructura, la distribucién del tamafio de grano es bimodal,
a diferencia de las condiciones de un crecimiento normal de grano con una
distribucion unimodal. Por otra parte, ha sido bien conocido que el crecimiento
anormal de grano puede ser inducido por anisotropia en la energia o en la
movilidad de los limites de grano (Angulo grande). Si el crecimiento anormal es
inducido por una anisotropia en la energia superficial, la velocidad de
crecimiento de los granos anormales disminuira cuando la energia de los limites

de grano aumente. Esto es asi porque el crecimiento normal de lo granos de la
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matriz se obtienen mas rapido con una mayor energia de limite de grano,

mientras que el crecimiento anormal ocurre a la misma velocidad.

Durante el crecimiento anormal de grano, que es un proceso discontinuo, unos
pocos granos en la microestructura crecen, consumen la matriz de pequefios
granos y se desarrolla una distribucién de grano bimodal. Sin embargo,
eventualmente estos granos grandes chocan y el crecimiento normal de grano
puede entonces reanudar. En la realidad, sin embargo, se encuentran
disponibles una serie de ejemplos de crecimiento anormal y pueden ser
clasificados en tres tipos:
e Materiales que contienen precipitados de segunda fase o impurezas en
altas concentraciones.
e Los materiales con una elevada anisotropia en la energia interfacial, por
ejemplo, energia interfacial de sdlido/liquido o la energia de limite de
grano en general (bulk) y la energia superficial en peliculas delgadas.

e Los materiales con alto desequilibrio quimico.

Para cualquier caso, el crecimiento anormal de grano es el resultado de la
migracion de interfaces a velocidades locales muy altas. El entendimiento
basico del crecimiento anormal de grano apenas esta en sus comienzos.
Actualmente se reconocen tres factores principales que pueden resultar en
crecimiento anormal de grano:

e La presencia de distribuciones especiales de particulas de fases
secundarias que actlan como inhibidores del crecimiento normal en la
mayoria de los granos del material, excepto en algunos granos
especiales.

e La existencia de granos con orientaciones de crecimiento preferenciales.

e La anisotropia de la energia de limites de grano en materiales con

espesores particularmente delgados.
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3 EXPERIMENTACION

La experimentacion del presente trabajo se realizd en base a las condiciones de
produccion de la industria aeronautica y de generacion de energia, las cuales
requieren de una alta calidad y un estricto control en las propiedades de los
materiales que utilizan. El material bajo estudio es una aleacion incoloy 909, el
cual se caracteriz6 antes del termo procesamiento y se le realizaron ensayos
de compresion en caliente a diferentes condiciones. Posteriormente, se
aplicaron diferentes tratamientos térmicos para finalmente caracterizar el
material y poder observar las diferencias en la microestructura, presencia de

fases y precipitados y propiedades mecanicas.

Cabe mencionar, que parte del desarrollo de la experimentacién se llevo a cabo
en las instalaciones de la Universitat Politécnica de Catalunya (Barcelona,
Espafia) en el departamento de Ciencia de los Materiales e Ingenieria
MetalUrgica.

3.1 Material

Para el presente estudio se utilizé una barra cilindrica del material incoloy 909.
El material fue fundido por induccién al vacio, VIM (por sus siglas en ingles,
Vacuum Induction Melted) y vuelto a fundir por arco al vacio, VAM (por sus
siglas en ingles, Vacuum Arc Melted). La composicion del material fue
proporcionada por el proveedor (Special Metals) y adicionalmente determinada
por medio de un analizador de fluorescencia de rayos X, FRX (a-2000, Innov-X
System), Tabla 3-1.
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Tabla 3-1. Composicién quimica del incoloy 909 (% en peso).

Elemento C Si Mn P Si Al B Co
% 0.007 | 0.410 0.070 <0.005 | <0.001 | 0.040 | 0.001 | 13.0
Proveedor i i
Elemento Cr Cu Fe Nb Ni Ta Ti
% 0.120 | 0.010 | Balance 4.83 38.0 <0.010 | 1.62
Elemento Fe Ni Co Nb Ti
FRX
% 44.29 | 36.69 12.42 4.98 1.62

Las probetas de incoloy 909 fueron maquinadas de una barra cilindrica de 229
mm (9 in) de altura por 248 mm (9 % in) de diametro. Las dimensiones de las
probetas tenian una relacion de altura y diametro de 1.5. Cada probeta tenia
dimensiones aproximadas en altura de 11.4 mm y en didmetro de 7.6 mm,
Figura 3-1 (a).

Para la discretizacion de las probetas se determiné el tamafio de grano desde el
centro hasta el exterior de la barra, para de esta manera poder dividir la barra
en diferentes zonas en base al tamafio y distribucién de los granos. La barra fue
identificada en tres zonas: A, parte exterior de la barra; B, parte intermedia de la
barray C, centro de la barra, Figura 3-1 (b).

El tamafio de grano se determiné mediante una réplica. Primero se pulié la
superficie donde se realizaria el analisis y posteriormente se vertié una resina
polimérica (DK-2750 Ballerup, Struers), de esta manera la microestructura se
guedaba grabada en la superficie de la resina la cual se llevé al microscopio

Optico para ser observada.
Debido a la poca variacion en el tamafio de grano presente en las diferentes

zonas, las probetas utilizadas en este estudio se escogieron de manera

aleatoria.
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Figura 3-1. (a) Dimensiones de las probetas utilizadas y del material antes de maquinar.

(b) Identificacién de zonas y discretizacion de las probetas.
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3.2 Disefio de experimentacion

3.2.1 Ensayos de compresion en caliente

Como se menciond en el Capitulo 2, los ensayos de compresion uniaxial en
caliente son ensayos mecanicos de laboratorio cuyo objetivo es simular
condiciones de procesos de compresion directa o indirecta, como forja,

laminacion, extrusion, etc.

Figura 3-2. (a) Instron 4507 con herramientas para ensayos de compresion. (b) Horno de
radiacion ChamberlR modelo E4. Universitat Politécnica de Catalunya.

En el presente trabajo se deformaron probetas a 0.33 y 0.8 utilizando una
Instron 4507 de 10 toneladas de capacidad, Figura 3-2 (a). Se ensayaron
probetas a 3 niveles de velocidades de deformacion constantes a 0.1, 0.01 y
0.001, asi como 3 niveles de temperatura a 900, 1060 y 1100°C segun se
muestra en la Tabla 3-2. Para alcanzar las temperaturas de deformacién la
Instron tenia adaptado un horno de radiacion (ChamberlR modelo E4, PCS
Research INC.) que constaba de 4 lamparas de 2000 watts cada una, Figura
3-2 (b). La atmosfera se controlé6 mediante un sistema que se le hacia pasar
gas inerte, argdn, para evitar el dafio de las herramientas de la maquina que
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eran de una aleacion base molibdeno (TZM). Esto debido a que la aleacién a
altas temperaturas se sublimaba. El sistema se aisl6 por medio de un tubo de

cuarzo.

Tabla 3-2. Ensayos de compresién a diferentes condiciones.

Temperatura de Deformacion Velocidad de Cantidad de
deformacion (°C) verdadera (%) deformacion (s'l) ensayos

33 10°

1100

80 10°

33 10°

1060

80 10°

33 10°

900

80 10°

R W W P W W R W W R W W R W w R ww

La probeta a ensayar se coloc6 en la base de la mordaza inferior y a cada
probeta se le colocd una pequefia y delgada lamina de tantalo en las caras que
hacian contacto con las herramientas, con la finalidad de evitar que la probeta
se guedara pegada en la base de cualquiera de las dos mordazas. Ademas, se
le impregnaba de nitruro de boro diluido en alcohol etilico, como lubricante.
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En la base de la mordaza inferior se colocé un termopar, tipo K (temperatura
maxima 1370°C), el cual estaba a una distancia minima de la probeta. De esta
manera se registrd la temperatura durante todo el ensayo de compresion,
Figura 3-3 (a). Se contaba con un controlador que permitia introducir como
datos de entrada la rampa de calentamiento (10, 12 y 15 minutos para los
ensayos a 900, 1060 y 1100°C, respectivamente), y la temperatura de trabajo,
la variacion de estos parametros dependia de cada ensayo a realizar, Figura
3-3 (b).

Figura 3-3. (a) Termopar tipo K, 1; probeta a deformar, 2; ldmina de tantalo con
recubrimiento de nitruro de boro, 3; mordaza de TZM, 4. (b) Controlador del horno de
radiacién utilizado en los ensayos de compresion.

Las probetas se llevaron a las temperaturas de deformacion previamente
establecidas, se mantenia la temperatura durante 5 minutos y posteriormente se
realizaba la deformacién, Figura 3-4. El tipo de enfriamiento de las probetas
ensayadas era lento debido a que las probetas se dejaron dentro del horno

durante el enfriamiento.
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Figura 3-4. (a) Probeta con 80% de deformacidon verdadera. (b) Probeta con 33% de
deformacion verdadera.

3.2.2 Tratamientos térmicos

En esta investigacion se aplicaron tratamientos térmicos para lograr la
recristalizacion y formacion de nuevas fases precipitadas. Un tratamiento
térmico consta de un calentamiento y un enfriamiento controlado. La
temperatura depende del tipo de tratamiento que se le desea aplicar al material,
por ejemplo, para un solubilizado la temperatura debe ser por encima de la
temperatura de la disolucion de las pariculas, para un envejecido por debajo de

la misma.

3.2.2.1 Preparacion de las muestras

Al terminar con los ensayos de compresion las probetas se cortaron por la
mitad, en direccion radial, con el fin de obtener la cantidad de muestras
necesarias para el estudio de este trabajo, Figura 3-5. Se obtuvieron 72
muestras (%2 de probeta) de las cuales 60 fueron caracterizadas y analizadas,
12 en condiciones de deformacion y 42 con tratamiento térmico. Las muestras
restantes seran analizadas en otro trabajo. Las probetas se seccionaron con
una cortadora de disco de diamante (Accutom-50, Struers), Figura 3-6. Los
parametros utilizados para la realizacion de los cortes son los siguientes: disco
de corte 452CA, giro 2700 rpm, avance 0.020 mm/s, fuerza media, sin rotacién

y con agua.
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Figura 3-5. Corte radial de la probeta ensayada.

Figura 3-6. Cortadora (Accutom 50, Stuers) utilizada para los cortes de las probetas.
Universitat Politécnica de Catalunya.

3.2.2.2 Solubilizado

Se realizaron cuatro diferentes solubilizados donde se variaron los parametros
de tiempo y temperatura. Se obtuvo cuatro muestras con diferentes tratamientos
térmicos, ademas de una muestra sin tratar térmicamente, para una misma

condicién de deformacion (misma velocidad de deformacién, temperatura de
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deformacion y porcentaje de deformacion verdadera). La Tabla 3-3 muestra los
diferentes solubilizados.

Tabla 3-3. Solubilizados realizados para la experimentacion.

Tem?%r;;l tura Ti(irr:;po Enfriamiento
960 1 AC
1000 2 AC
960 1 AC
1000 2 AC

Para el tratamiento térmico las muestras se introdujeron en el horno en una
base de refractario, la cual permitia que las probetas estuvieran separadas y asi
evitar que se confundieran. Primero se realizaron los solubilizados a 1000°C, se
introdujeron al horno las probetas correspondientes al solubilizado de 1y 2
horas. Se realiz6 el solubilizado y al cabo de una hora el horno se abrié para
sacar las primeras muestras, Figura 3-7 (a), que correspondian al solubilizado
de una hora, se cerrd el horno rapidamente para evitar una caida fuerte en la
temperatura. En el horno se quedaron el resto de las muestras y estas se
sacaron una hora después para asi completar las dos horas de solubilizado,
Figura 3-7 (b). Se realizd el mismo procedimiento para los solubilizados de 1y 2
horas a 960°C.
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Figura 3-7. (a) Muestras solubilizadas a 1000 °C durante 1 hora. (b) Muestras solubilizadas
a 1000 °C durante 2 horas.

3.2.2.3 Envejecido

Después de llevar a cabo el solubilizado a todas las muestras, se aplico el
tratamiento de envejecido, el cual se llevo acabo de la siguiente manera: se
calentaron las muestras a 720°C y se sostuvo esta temperatura durante ocho
horas. Posteriormente, se disminuyo la temperatura hasta alcanzar 620°C (la
velocidad de enfriamiento fue de 50°C por hora, el enfriamiento fue en el horno)
y se mantuvo durante ocho horas. Finalmente, las muestras se sacaron del
horno para que tuvieran un enfriamiento al aire (AC), Figura 3-8.

Figura 3-8. Muestras después de recibir un envejecido, enfriadas al aire.
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Las condiciones de las muestras ensayadas y tratadas térmicamente, asi como

la nomenclatura de cada una de ellas, se presentan en la Tabla 3-4.

Tabla 3-4. Condiciones y nomenclatura de las muestras ensayadas y tratadas

térmicamente.

Temperatura Ensayo _d,e _ Velocidad de _ o
de 5 compresion Sistema de deformacion ~ Tratamiento térmico Nomenclatura
deforornamon (deformacién enfriamiento (571) (Envejecido: 720 C/8h/FC + 620 °C/8h/AC)
(°C) verdadera)
Solubilizado 960 °C/2h/AC + Envejecido v13
Solubilizado 1000 °C/2h/AC + Envejecido t13
10- Solubilizado 960 °C/1h/AC + Envejecido vl
Solubilizado 1000 °C/1h/AC + Envejecido t1
Sin tratamiento térmico S3-33
033 S¢ Solubilizado 960 °C/2h/AC + Envejecido v15
Solubilizado 1000 °C/2h/AC + Envejecido t15
10-° Solubilizado 960 °C/1h/AC + Envejecido v3
Solubilizado 1000 °C/1h/AC + Envejecido t3
Sin tratamiento térmico S4-33
1100 Solubilizado 960 °C/2h/AC + Envejecido v14
Solubilizado 1000 °C/2h/AC + Envejecido t14
10- Solubilizado 960 °C/1h/AC + Envejecido V2
Solubilizado 1000 °C/1h/AC + Envejecido t2
Sin tratamiento térmico S3-80
08 S¢ Solubilizado 960 °C/2h/AC + Envejecido v16
Solubilizado 1000 °C/2h/AC + Envejecido t16
10-° Solubilizado 960 °C/1h/AC + Envejecido v4
Solubilizado 1000 °C/1h/AC + Envejecido t4
Sin tratamiento térmico S4-80
Solubilizado 960 °C/2h/AC + Envejecido v17
Solubilizado 1000 °C/2h/AC + Envejecido t17
10- Solubilizado 960 °C/1h/AC + Envejecido v5
Solubilizado 1000 °C/1h/AC + Envejecido t5
Sin tratamiento térmico S1-33
1060 033 S¢ Solubilizado 960 °C/2h/AC + Envejecido v19
Solubilizado 1000 °C/2h/AC + Envejecido t19
10-° Solubilizado 960 °C/1h/AC + Envejecido v7
Solubilizado 1000 °C/1h/AC + Envejecido t7
Sin tratamiento térmico S2-33
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Solubilizado 960 °C/2h/AC + Envejecido v18
Solubilizado 1000 °C/2h/AC + Envejecido 118
10- Solubilizado 960 °C/1h/AC + Envejecido v6
Solubilizado 1000 °C/1h/AC + Envejecido t6
Sin tratamiento térmico S1-80
0.8 SC
Solubilizado 960 °C/2h/AC + Envejecido v20
Solubilizado 1000 °C/2h/AC + Envejecido t20
10-° Solubilizado 960 °C/1h/AC + Envejecido v8
Solubilizado 1000 °C/1h/AC + Envejecido t8
Sin tratamiento térmico S2-80
Solubilizado 960 °C/2h/AC + Envejecido v21
Solubilizado 1000 °C/2h/AC + Envejecido t21
10- Solubilizado 960 °C/1h/AC + Envejecido v9
Solubilizado 1000 °C/1h/AC + Envejecido t9
Sin tratamiento térmico S6-33
0.33 SC
Solubilizado 960 °C/2h/AC + Envejecido v23
Solubilizado 1000 °C/2h/AC + Envejecido t23
10-° Solubilizado 960 °C/1h/AC + Envejecido v1il
Solubilizado 1000 °C/1h/AC + Envejecido t11
Sin tratamiento térmico S5-33
900
Solubilizado 960 °C/2h/AC + Envejecido v22
Solubilizado 1000 °C/2h/AC + Envejecido t22
10- Solubilizado 960 °C/1h/AC + Envejecido v10
Solubilizado 1000 °C/1h/AC + Envejecido t10
Sin tratamiento térmico S6-80
0.8 SC
Solubilizado 960 °C/2h/AC + Envejecido v24
Solubilizado 1000 °C/2h/AC + Envejecido t24
10-° Solubilizado 960 °C/1h/AC + Envejecido v12
Solubilizado 1000 °C/1h/AC + Envejecido t12
Sin tratamiento térmico S5-80

Todos los tratamientos térmicos se realizaron en un horno tipo mufla (CRN 48,

Hobersal) con una capacidad de temperatura maxima de 1450 °C. Para la

validacién de la temperatura se colocé un termopar externo en el centro del

horno, donde estaban las muestras, Figura 3-9.
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Figura 3-9. Horno tipo mufla. Termopar externo tipo K colocado en la parte central del
interior del horno (inferior derecha). Universitat Politecnica de Catalunya.

3.3 Caracterizacion

Para el andlisis y entendimiento de los efectos microestructurales, cambios de
propiedades y formacién de fases y precipitados en la aleacion incoloy 909,
causados por las deformaciones a diferentes condiciones y por los tratamientos
térmicos, se utilizaron las siguientes técnicas de caracterizacion: microscopia

Optica, microscopia electrénica de barrido y ensayos de micro-dureza.

Las muestras fueron caracterizadas antes y después de ser deformadas, sin
tratamiento térmico, y después de ser tratadas térmicamente con el fin de

observar y analizar el efecto del tratamiento térmico sobre el material.

3.3.1 Preparacién de muestras

Para analizar las muestras por microscopia éptica se montaron las piezas en
baquelita negra. Se colocaron en la montadora (LaboPress-3, Struers), Figura
3-10 (a), y se agregd 30 gramos de baquelita negra. Se calentd hasta 180°C y
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se mantuvo la temperatura durante 6 minutos comprimiendo a 35 kN, el tiempo
de enfriamiento fue de 2 min. En la Figura 3-10 (b) se puede ver como quedan

las muestras una vez montadas.

Figura 3-10. Montadora LaboPress-3, Struers. (a). Muestras montadas (b). Universitat
Politécnica de Catalunya.

Las muestras se marcaron en la base y en la cara lateral para su identificacion
durante la caracterizacidén, esto era determinante ya que cada muestra era

Unica.

Después de montar las muestras se paso a realizar el desbaste y pulido. Para
las muestras sin tratamiento térmico, el desbaste fue llevado a cabo en una
pulidora (LaboPol-1, Struers) utilizando lijas de carburo de silicio con nimero:
80, 120, 240, 400, 600, 800 y 1200. Para el pulido se utilizaron pafios de
microcloth con suspensiones de diamante de 9, 6, 3 y 1 micra ademas de silica

coloidal de 0.04 micras de abrasion.

El resto de las muestras fueron desbastadas y pulidas en una pulidora
automética (RotoPol-11, Struers), Figura 3-11, con el fin de eficientizar el
tiempo. La Tabla 3-5 muestra los parametros utilizados para el desbaste y

pulido de las muestras.
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Todas las muestras fueron pulidas y posteriormente se realizd ataque quimico a

cada una de ellas.

Figura 3-11. Pulidora automética (RotoPol-11, Struers). Universitat Politécnica de

Catalunya.

Tabla 3-5. Pardmetros utilizados para el desbaste y pulido.

Parametros Paso 1 Paso 2 Paso 3 Paso 4 Paso 5
.. .. nsion nsion Silica
. Lija de carburo de |Lija de carburo de Suspe S0 Suspe S0 y
Pulido o e de diamante | de diamante | coloidal de
silicio # 80 silicio # 1200 . . .
de 6 micras | de 1 micras |0.04 micras
Rotacion (rpm) 300 150 150 150 150
Tiempo (minutos) 1 5 5 5 10
Fuerza (N) 50 30 30 30 20
Agua Si Si No No Si
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3.3.2 Ataque quimico

Una vez que todas las muestras ya estaban pulidas, el siguiente paso fue
realizarles un ataque quimico. El reactivo utilizado fue el Kalling’s 2, el cual
tenia como composiciéon 5 ml de metanol (ChzOH), 10 ml de acido clorhidrico
(HCI) y 5 gr de cloruro cuprico (CuCly).

El procedimiento para realizar el ataque quimico fue el siguiente:
1. Preparacion del reactivo

a. Se vertié en un vaso de precipitados 5 gramos de cloruro cuprico.

b. En el recipiente donde se tenia los 5 gramos de cloruro cuprico se
vertieron 5 mililitros de metanol y se agité un poco para lograr que
el cloruro cuprico se disolviera en el metanol.

c. Después de tener el cloruro caprico disuelto en el metanol se
vertio el 4cido clorhidrico y se volvié a agitar el reactivo para que
guedara completamente homogenizado. Finalmente se obtiene el
reactivo necesario para el ataque quimico.

2. La muestra se sumergié en el reactivo preparado durante un tiempo

aproximado de 20 segundos, Figura 3-12.

Figura 3-12. Muestra sumergida en el reactivo (Kalling’s 2) durante 20 segundos.
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3. Finalmente, se limpi6 la muestra con agua destilada y se sec6 con aire a
presion. Se realizd lo mismo para cada una de las muestras. Cada cuatro

muestras atacadas se preparaba un reactivo nuevo.

3.3.2.1 Microscopia Optica

Para poder determinar el tamafio y forma de grano de las muestras y la
presencia de precipitados y otras fases presentes, fue necesario utilizar la

técnica de microscopia oOptica.

Por definicion la microscopia trata de la visualizacion de las cosas muy
pequefas a través de un microscopio éptico que se sirve de la luz visible para
crear una imagen con mayores aumentos. Generalmente estd compuesto por
dos sistemas de lentes, el objetivo y el ocular, montados en extremos opuestos
de un tubo cerrado. El objetivo estd compuesto de varias lentes que crean una
imagen real aumentada del objeto examinado las cuales pueden conseguir
aumentos por encima de las 2,000 veces con un poder resolutivo de 0.2 um,
unas mil veces la del ojo humano. Las lentes de los microscopios estan
dispuestas de forma que el objetivo se encuentre en el punto focal del ocular.
Cuando se mira a través del ocular se ve una imagen virtual aumentada de la
imagen real. El aumento total del microscopio depende de las longitudes focales

de los dos sistemas de lentes.

Para fines de este proyecto, se utilizo la técnica de campo claro. La luz pasa
directamente y se aprecian detalles que estén naturalmente coloreados.

Para el analisis microestructural se utiliz6 el microscopio O6ptico (GX51,
Olympus) y se obtuvieron imagenes a 50, 100, 200, 500 y 1000x, Figura 3-13.
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Figura 3-13. Microscopio Optico (GX51, Olympus), Universitat Politécnica de Catalunya.

Con las imagenes fue posible determinar el tamafio y forma de grano de las
muestras, observar la presencia de algunos de los precipitados presentes y la
formacion de maclas en algunas de las muestras. El software analizador
utilizado para determinar el tamafio de grano fue el Omnimet Enterprise,
Buehler. Este software toma la distribucion de los granos estudiados, después
el programa calcula el area individual de cada grano, de ésta area el programa
determina el diametro de un circulo, el area del cual es igual al area del grano
en cuestion, y finalmente se determina el diametro medio de la muestra
haciendo el promedio de todos los didametros. También se obtiene el diametro

circular minimo, maximo y la mediana de la muestra.

Para determinar el tamafio de grano tanto del material antes de ser deformado,
como para las muestras deformadas sin tratamiento térmico se utilizé una

plantilla de comparacion acorde a la norma E 112-96 [46].

Las imagenes fueron comparadas para determinar las caracteristicas entre las
muestras debido a sus condiciones de deformacion y sus tratamientos térmicos.
Este andlisis fue fundamental ya que determiné las muestras que se analizaron

por microscopia electrénica de barrido.
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3.3.3 Microscopia electrénica de barrido

Para las fases precipitadas se utilizé la microscopia electronica de barrido
(MEB). ElI MEB consiste principalmente en enviar un haz de electrones sobre la
muestra y mediante un detector apropiado registrar el resultado de esta
interaccién. A medida que el haz de electrones barre la muestra, se presenta
toda la imagen de la misma en la pantalla. Las imagenes que se obtienen en el
microscopio electrénico de barrido corresponden a electrones secundarios o
electrones retrodispersados emitidos tras la interaccion con la muestra de un

haz incidente de entre 5y 30 keV.

Para este estudio se utilizaron las técnicas de electrones retrodispersados (ER),
electrones secundarios (ES) y espectroscopia por dispersién de energia de
rayos X (EDX).

Electrones Secundarios: son electrones de baja energia (decenas de eV) que
resultan de la emision por parte de los atomos constituyentes de la muestra (los
mas cercanos a la superficie) debido a la colision con el haz incidente. Con la
técnica de electrones secundarios se obtiene una imagen de la muestra con

apariencia tridimensional.

Electrones retrodispersados: son electrones del haz incidente que han
interaccionado (colisionado) con los atomos de la muestra y han sido reflejados.
La intensidad de ambas emisiones varia en funcion del angulo que forma el haz
incidente con la superficie del material, es decir depende de la topografia de la
muestra. La intensidad de emision de los electrones retrodispersados depende
del nimero atomico medio de los atomos de la muestra, asi los &tomos méas
pesados producen mayor cantidad de electrones retrodispersados. Una imagen
originada por los electrones retrodispersados revela diferencias en la

composicién quimica por diferencias de contraste.
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EDX: Cuando la luz de los electrones interacciona con la superficie, estos
excitan los electrones de la superficie que saltan a estados energéticos
superiores. Estos al relajarse, emiten una radiacion electromagnética que es
propia de cada elemento. Cuando se representa la intensidad de esta radiacién
electromagnética frente a su energia se obtiene un espectro de rayos X,
constituido por una serie de picos, designados como lineas, de intensidad
variable. Cada pico del espectro representa la energia de transicién para cada
atomo determinado. Es posible cuantificar estos atomos de una manera

aproximada.

Las muestras deben estar exentas de liquidos y ademas ser conductoras. Por lo
cual se secan antes de introducirlas en el microscopio, de otro modo la baja
presién en el mismo causaria que el agua (y otros liquidos volatiles) se evapore
saliendo violentamente del espécimen y alterando la estructura del mismo.
Cuando la muestra no es conductora, se carga durante la irradiacion por una
acumulacién de carga que desvia el haz electrénico y como consecuencia de
ello aparecen distorsiones en la imagen, por lo tanto, es necesario recubrir la
muestra con una pelicula conductora de espesor comprendido entre 10 y 25
nm, utilizando las técnicas de evaporacion térmica (para recubrimiento con

carbon) y recubrimiento por sputtering (para recubrimiento con oro).

Para fines de este proyecto, solo algunas de las muestras fueron analizadas por
MEB. Se analizaron muestras a diferentes condiciones, estas fueron
seleccionadas en base a lo observado en el andlisis previo, por microscopia

Optica. La Tabla 3-6 presenta las muestras que se analizaron por MEB.
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Tabla 3-6. Muestras analizadas por MEB.

Deformacion Temperatur.a de Velocidad.de . Técnica utilizada
%) deformacion deforrr?flcu’)n W Muestra = - X
(°C) (s™)
1100 10” T3 vis5 v v
1100 10° TT4 t15 v v
1100 10” TT1 V3 v v
1100 107 TT2 3 v v
1060 10” T3 V19 v v
1060 10° TT4 19 v v
” 1060 10” TT1 V7 v v
1060 107 T2 7 v v
900 107 TT3 v23 v v
900 10? TT4 t23 v v v
900 10” TT1 vil v v
900 10” TT2 111 v v
1100 10” T3 v16 v v
1100 10° TT4 16 v v
1060 10° T3 v20 v v
% 1060 10° TT4 20 v v
900 107 TT3 V24 v v
900 102 TT4 24 v v v

TT1: Solubilizado 960 °C/1h/AC + Envejecido 720 C/8h/FC + 620 °C/8h/AC
TT2: Solubilizado 1000 °C/1h/AC + Envejecido 720 C/8h/FC + 620 °C/8h/AC
TT3: Solubilizado 960 °C/2h/AC + Envejecido 720 C/8h/FC + 620 °C/8h/AC
TT4: Solubilizado 1000 °C/2h/AC + Envejecido 720 C/8h/FC + 620 °C/8h/AC

Se tomaron imagenes a diferentes aumentos. El haz que tuvo interaccién con la
muestra era de 20 keV. Para el analisis por MEB el equipo utilizado fue un Jeol
modelo JSM-6400. Para el analisis por EDX se utilizé6 un Oxford modelo 6699,
Figura 3-14.
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Figura 3-14. SEM (JSM-6400, Jeol), EDX (6699, Oxford). Universitat Politécnica de
Catalunya.

3.3.4 Microdureza

Para la determinacion de las propiedades del material se realizaron ensayos de
dureza (Vickers). En este ensayo un penetrador de diamante muy pequefio y de
geometria piramidal es forzado en la superficie de la muestra. Las cargas
aplicadas estdn comprendidas entre 1 y 1000 gramos. La marca resultante se
observa al microscopio y se mide; esta medida es entonces convertida en un
namero de dureza. Es necesario que la superficie de la muestra haya sido
preparada cuidadosamente (mediante desbaste y pulido) para poder asegurar
una huella que pueda ser medida con exactitud. La dureza Vickers se designa
HV. Esta técnica se considera como ensayo de microdureza debido a la
magnitud de la carga y el tamafio del identador. Ademas es muy conveniente
para la medida de la dureza de pequeiias regiones seleccionadas en la

superficie de la muestra.

Para los ensayos de microdureza Vickers, correspondientes a este proyecto, se
realizaron 5 indentaciones por muestra. Al microdurémetro (MVK-HO, Akashi),
se le aplicé una carga de 50 gramos por un tiempo de 15 segundos, Figura
3-15.
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Figura 3-15. Microdurémetro (MVK-HO, Akashi). Universitat Politécnica de Catalunya
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4 RESULTADOS Y DISCUSIONES

En el presente Capitulo se mostraran los resultados obtenidos de la
experimentacion descrita en el Capitulo anterior. Los resultados seran divididos
en: ensayos de compresion en caliente, caracterizacidbn microestructural y

ensayos de microdureza.

4.1 Ensayos de compresion en caliente

Se realizaron un total de 42 ensayos de compresion en caliente, en el que se
variaron el porcentaje de deformacion, la temperatura de deformacion y la
velocidad de deformacion, punto 3.2.1.

En los ensayos de compresion a 900°C con 0.8 de deformacién y una velocidad
de deformacion 10 s, Figura 4-1 a 4-3, se obtuvo un esfuerzo maximo de 368
MPa. Para las mismas condiciones pero a 1060 y 1100°C se obtuvo un esfuerzo

maximo de 159 y 139 MPa respectivamente.

En los ensayos de compresion a 900°C con 0.8 de deformacién y una velocidad
de deformacién 1072 s, Figura 4-1 a 4-3, se obtuvo un esfuerzo maximo de 277
MPa. Para las mismas condiciones pero a 1060 y 1100°C se obtuvo un esfuerzo
maximo de 109 y 84 MPa respectivamente.
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Figura 4-1. Ensayos de compresién en caliente a 900°C a velocidades de deformacién de

10" s™, 10% sty 10° s con deformacion de 0.8 (lineas sélidas) y 0.33 (figuras

geomeétricas).

En los ensayos de compresion a 900°C con 0.8 de deformacién y una velocidad

de deformacion 102 s, Figura 4-1 a 4-3, se obtuvo un esfuerzo maximo de 185

MPa. Para las mismas condiciones pero a 1060 y 1100°C se obtuvo un esfuerzo

maximo de 66 y 52 MPa respectivamente.

Para los ensayos realizados a una deformacion de 0.33 se obtuvo un

comportamiento similar para las condiciones antes mencionadas.
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Figura 4-2. Ensayos de compresioén en caliente a 1060°C a velocidades de deformacién de
10" s™, 102 sty 10° s con deformaciones de 0.8 (lineas sélidas) y 0.33 (figuras

geomeétricas).
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Figura 4-3. Ensayos de compresioén en caliente a 1100°C a velocidades de deformacién de
10" s, 10% sty 10° s con deformaciones de 0.8 (lineas sélidas) y 0.33 (figuras

geomeétricas).
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En los ensayos con 0.8 de deformacién a velocidades de deformacién de 107y
102 s y una temperatura de 900°C se requiere, aproximadamente, 2.5 veces
mas esfuerzo que en ensayos realizados a las mismas velocidad pero a 1060 y
1100°C, Figura 4-4y 4.5.

Para condiciones de 0.8 de deformacién a una velocidad de 10-® s-* y una
temperatura de 900°C se requiere alrededor de 3 veces mas esfuerzo que en

ensayos realizados a la misma velocidad pero a 1060 y 1100°C, Figura 4-6.
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Figura 4-4. Ensayos de compresioén en caliente a 900, 1060 y 1100°C a 10" s™ con

deformaciones de 0.8 (lineas sélidas) y 0.33 (figuras geométricas).
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Figura 4-5. Ensayos de compresioén en caliente a 900, 1060 y 1100°C a 10%s™ con

deformaciones de 0.8 (lineas solidas) y 0.33 (figuras geométricas).

103 s

200

i z}zf}!}ﬂ};ﬂ.n‘fd'fﬂﬂiﬂﬁfﬂﬂﬂ{,ﬂ 9 0 0 - c
L=\

150 4

100

Terrerrrirens

o NS
I3 L0 RO 0

60°C
00°C

<
o
1

Esfuerzo real (MPa)

-10
11

D I o I ¥ I B I L I
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8

Deformacion real (mm/mm)

Figura 4-6. Ensayos de compresioén en caliente a 900, 1060 y 1100°C a 10%s™ con

deformaciones de 0.8 (lineas solidas) y 0.33 (figuras geométricas).

Los valores de tensibn maxima, asi como la sensibilidad a la velocidad de

deformacion (n), calculado a esfuerzo maximo, se muestran en la Tabla 4-1. Se
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observo que la sensibilidad a la velocidad de deformacion depende fuertemente

de la temperatura, Figura 4-7.
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Figura 4-7. Esfuerzo maximo vs deformacion real, DR (mm/mm), velocidad de

deformacion, VD (s™).

Tabla 4-1. Esfuerzo méaximo y sensibilidad a la velocidad de deformacién (n) para las

distintas condiciones de deformacion.

_ Deformacion real: 0.8 | Deformacion real: 0.33
Velocidad de
» Temperatura (°C) Esfuerzo Esfuerzo
deformacion (s-1) ) n i n
méximo (Mpa) méximo (Mpa)
10° 1100 52 52
10* 1100 84 0.215 85 0.202
10" 1100 139 132
10° 1060 66 67
10* 1060 109 0.192 107 0.196
10" 1060 159 165
10° 900 185 184
10* 900 277 0.149 275 0.145
10™" 900 368 359
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Los ensayos de compresion realizados a las diferentes condiciones de
temperatura y velocidad de deformacion (Figura 4-1 aFigura 4-6) indican que el
esfuerzo requerido para realizar la deformacion aumenta debido al incremento
en la velocidad de deformacién y la disminucion de la temperatura, ademas se
observé que las curvas de deformacion tienen un comportamiento de pico
simple esto debido a que el Incoloy 909 tiene baja energia de falla de
apilamiento. Este mismo efecto se obtuvo para un Inconel 718 deformado a las

mismas condiciones de temperatura y velocidad de deformacion [47].

4.2 Caracterizacion microestructural

Se obtuvo el tamafio de grano del material base, antes de las deformaciones,
en tres zonas diferentes de la barra cilindrica: A (exterior), B (intermedia) y C
(centro), ver punto 3.1. El tamafio de grano fue ASTM 4, aprox. 89.8 um, (segun
estandar ASTM E 112-96 [46]) parala zona Ay Cy ASTM 3.5, aprox. 106.8,
para la zona B, Figura 4-8.

100 pm 100 pm 100 pm

Figura 4-8. Material base. (a) zona A, exterior. (b) zona B, intermedia. (c) zona C, centro.

Se observo la forma y tamafio de grano de las muestras a las cuales se les
vario los parametros de deformacién (porcentaje de deformacion, velocidad de
deformacion y temperatura), asi como el tratamiento térmico. El tratamiento
térmico constd de un solubilizado en el que se vario el tiempo y temperatura y
un tratamiento de envejecido, el cual fue el mismo para todas las muestras

tratadas térmicamente, punto 3.2.2.2y 3.2.2.3.

61



4.2.1 Andlisis microestructural en muestras deformadas a 0.8

Las muestras deformadas a 1100°C con una velocidad de deformacion de 10™
s, presentaron un tamafio de grano de 30 a 36.5 um (ASTM 7.5-7.0) para los
distintos tratamientos de solubilizado. Las muestras deformadas a esta misma
temperatura con una velocidad de deformacién de 102 s™ con tratamiento de
solubilizado de 1 hora a 960°C para una muestra y 1 hora a 1000°C para otra,
mostraron un tamafio de grano de 39.1y 40.9 um (ASTM 6.5), respectivamente.
A estas mismas condiciones de deformacién (1100°C y 102 s™), para los
tratamientos de solubilizado de 2 horas a 960°C y 2 horas a 1000°C se obtuvo
un tamafo de grano de 74.5y 63.3 um (ASTM 5), Tabla 4-2.

En las muestras deformadas a 1060°C, a diferentes condiciones se obtuvo una
variacion en el tamafio de grano entre 25.5 y 41.5 ym (ASTM entre 8 y 6.5
ASTM). Para esta temperatura de deformacion, la condicion de velocidad de
deformacién de 10 s con un tratamiento de solubilizado de 1 hora a 1000°C
fue la que presento el tamafio de grano mas pequefio, 25.9 um (ASTM 8). El
tamafio de grano mas grande, 41.5 um (ASTM 6.5), se obtuvo en la muestra
con una velocidad de deformacién de 10 s™con un tratamiento de solubilizado
de 2 horas a 960°C, Tabla 4-2.

Las muestras deformadas a 900°C a velocidades de deformacién de 10 y 10
s, respectivamente, con tratamiento de solubilizado a 960°C, tanto de 1 como
de 2 horas, presentaron una morfologia de granos deformados. A esta misma
temperatura de deformacién a velocidades de deformacién de 10y 102 s™,
respectivamente, para los tratamientos de solubilizado de 1 hora a 1000°C y 2
horas a 1000°C, se obtuvo en las muestras un tamafio de grano entre 15.7 y
19.8 um (ASTM 9.5-8.5), mostrando una morfologia anormal (morfologia y
tamafio de grano irregular). A esta temperatura de deformacion (900°C) se
encontré el tamafio de grano mas pequefio, Tabla 4-2.
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Tabla 4-2. Tamafio de grano y morfologia de las muestras con 0.8 de deformacién. Todas
las muestras tratadas recibieron un envejecido (720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC).

Condiciones de

deformacion Solubilizado Tamafio de grano Morfologfa
Temperatura | Velocidad | Tiempo | Temperatura o ASTM del grano
(°C) (s-1) (h) (°C) E112-96
1 960 30.4 7.5 E
1000 36.6 7.0 E
10" 960 33.3 7.0 E
? 1000 33.6 7.0 E
1100 Sin tratamiento térmico 6.5 E
. 960 39.1 6.5 E
1000 40.9 6.5 E
10° 960 74.5 5.0 E
? 1000 63.3 5.0 E
Sin tratamiento térmico 5.0 E
1 960 30.2 7.5 E
1000 25.9 8.0 E
10™ 960 40.4 6.5 E
? 1000 313 7.5 E
Sin tratamiento térmico 5.5 E
1060
1 960 27.1 7.5 E
1000 28.3 7.5 E
10° 960 415 6.5 E
? 1000 38.8 6.5 E
Sin tratamiento térmico 5.5 A
1 960 ND D
1000 15.7 9.5 A
10" 960 ND D
? 1000 17.7 9.0 A
Sin tratamiento térmico 6.5 A
900
1 960 ND D
1000 183 | 90 A
10° ) 960 ND D
1000 198 | 85 A
Sin tratamiento térmico ND D

ND: No determinado

E: Equiaxial
D: Deformado

A: Anormal
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Las muestras deformadas a 1100 y 1060°C, para las distintas condiciones con

tratamiento térmico, presentaron granos con morfologia equiaxial, Tabla 4-2.

El tamafio de grano aument6 considerablemente en las muestras deformadas a
1100°C a una velocidad de deformacién de 102 s™ al incrementar el tiempo en
ambas temperaturas de solubilizado (960° y 1000°C). El tamafio de grano
aumenté de alrededor de 40 um (ASTM 6.5) a un rango entre 74 y 63 um
(ASTM 5), aproximadamente 77%. Para las muestras deformadas a 1060°C,
bajo las mismas condiciones anteriormente descritas, se obtuvo el mismo efecto
pero el aumento en el tamafio de grano fue en menor proporcion,
aproximadamente 45%. En este caso el tamafio de grano cambié de alrededor
de 28 um (ASTM 7.5) a aproximadamente 40 um (ASTM 6.5), Figura 4-9.

Para las muestras deformadas a 1100°C a una velocidad de 10™ s, se obtuvo
un tamafio de grano similar para los diferentes tratamientos de solubilizado, el
tamafno de grano vario de 30 a 36. 5 um (ASTM 7), Figura 4-9.
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Figura 4-9. Tamafo de grano vs temperatura de deformacién, TD; temperatura de
solubilizado, TS y tiempo de solubilizado, t. Muestras con deformaciéon de 0.8 y 0.33.
Velocidad de 10°s* x yde 10" s ®.
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A una temperatura de deformacién de 900°C y velocidades de 10"y 102 s™,
respectivamente, las muestras con tratamientos de solubilizado de 1 hora a
1000°C y 2 horas a 1000°C, mantienen un tamafo de grano similar, de 15.7 a
19.8 um (ASTM 9.), Figura 4-9.

Se pudo observar el comportamiento de la microestructura a diferentes
condiciones de deformacion y tratamiento térmico. Todas las muestras
deformadas a 1100 y 1060°C (Figura 4-10 y Figura 4-11) exhibieron una
morfologia de tipo equiaxial. No asi para las deformadas a 900°C, las cuales
mostraron una morfologia de granos deformados y anormales dependiendo de
las condiciones de deformacion y tratamiento térmico (Figura 4-12).

Figura 4-10. Muestras deformadas 0.8 a 1100°C. (a) velocidad de 10% s™, solubilizado 2 h a
960°C *. (b) velocidad de 107 s™, solubilizado 2 h a 1000°C *. (c) velocidad de 10" s™,
solubilizado 1 h a 1000°C *. (d) velocidad de 10™ s, sin tratamiento térmico. *Envejecido:
720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura 4-11. Muestras deformadas 0.8 a 1060°C. (a) velocidad de 10% s™, solubilizado 2 h a
960°C *. (b) velocidad de 10 s™, solubilizado 2 h a 1000°C *. (c) velocidad de 10" s™,
solubilizado 1 h a 1000°C *. (d) velocidad de 10™ s, sin tratamiento térmico. *Envejecido:
720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura 4-12. Muestras deformadas 0.8 a 900°C. (a) velocidad de 10? s™, solubilizado 2 h a
960°C *. (b) velocidad de 10 s™, solubilizado 2 h a 1000°C *. (c) velocidad de 10" s™,
solubilizado 1 h a 1000°C *. (d) velocidad de 10™ s, sin tratamiento térmico. *Envejecido:
720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

En las muestras deformadas 0.8, el tamafio de grano disminuy6 después de la
deformacion (temperaturas de deformacion 1100, 1060 y 900°C), esto debido a
que durante el proceso de recristalizacion dindmica los limites de grano actdan
como sitios preferenciales de nucleacion formando nuevos granos y resultando
en una microestructura mas fina [48]. El tratamiento térmico fue otro factor que
ayudé a la disminucién del tamafio de grano, se observd que las muestras
tratadas obtuvieron un tamafio de grano menor a las que no fueron tratadas,
esto pudo ser debido a la formacion de precipitados situados en la frontera de
grano. Ademas, se observo que para las muestras tratadas, el aumento en la
velocidad de deformacion favorecio la disminucion del tamafio de grano. La
formacién de nuevas fases y precipitados se confirmo por los valores de dureza

obtenidos en las muestras después del tratamiento térmico.

67



Se observdé mediante MEB, con la técnica de electrones secundarios, la
presencia de diferentes precipitados. También se cree que la fase presente es
la fase épsilon (€), esto debido a su morfologia laminar (tipo Widmanstatten), de
acuerdo a los estudios realizados por Kusabiraki [21]. Esto se observd en
muestras a diferentes condiciones de deformacion y tratamiento térmico. En la
Figura 4-13 se observa la presencia de la fase ¢, precipitados situados en la
frontera de grano y precipitados intragranulares (poca presencia) para muestras

1 con tratamiento de

deformadas a 1100°C a una velocidad de 10% s
solubilizado de 2 horas a 960 y 1000°C, respectivamente. La Figura 4-14
presenta muestras a estas mismas condiciones de deformacion y tratamiento

térmico pero a una temperatura de deformacion de 1060°C.

30 pm

Figura 4-13. Fase € en forma laminar. Muestras deformadas 0.8 a 1100°C y velocidad de
10?%s™. (a) solubilizado 2 h a 960°C*. (b) solubilizado 2 h a 1000°C*. *Envejecido: 720
°C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura 4-14. Fase € en forma laminar. Muestras deformadas 0.8 a 1060°C y velocidad de
10?%s™. (a) solubilizado 2 h a 960°C*. (b) solubilizado 2 h a 1000°C*. *Envejecido: 720

°C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

La Figura 4-15 presenta las imagenes obtenidas de muestras deformadas a
900°C a una velocidad de 107 s™ con tratamiento de solubilizado de 2 horas a
960 y 1000°C, respectivamente. En la seccion (a) se aprecia una alta
concentracion de la fase € y de precipitados intragranulares, ademas de la
presencia de precipitados en la frontera de grano. Por otra parte, en la seccién
(b) se observé muy poca presencia de la fase ¢, precipitados en la frontera de

grano, y una gran cantidad de precipitados intragranulares.
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Figura 4-15. Fase € en forma laminar. Muestras deformadas 0.8 a 900°C y velocidad de 10°
2s™. (a) solubilizado 2 h a 960°C*. (b) solubilizado 2 h a 1000°C*. *Envejecido: 720
°C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Para las muestras deformadas 0.8 se observé la presencia de la fase € en las
tres temperaturas de deformacién (900, 1060 y 1100°C) con diferentes
tratamientos de solubilizado, Figura 4-13 a 4-15. Esta fase no se presento en la
totalidad de la muestra, dejando zonas libres de fase ¢, por lo que las
propiedades varian dependiendo la zona, debido a que esta fase deteriora las
propiedades de la aleacion [21].

Se observo la presencia de dos tipos de precipitados, segin su composicion,
mediante MEB con la técnica de electrones retrodispersados. Los precipitados
de tonalidad clara (Tipo 1) que se aprecian en la Figura 4-16, 4-17 y 4-18 son
precipitados rico en Nb y con un mayos contenido de Si, comparado con la
matriz, y se localizan tanto en la frontera de grano como dentro del mismo. Los
precipitados de tonalidad gris (Tipo 2) son precipitados de composicion similar a
la matriz y se localizan en la frontera de grano, Figura 4-16 a 4-18. La fase
épsilon se observa en una tonalidad gris, similar a la de los precipitados Tipo 2,

y se localiza dentro del grano en forma laminar.
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Figura 4-16. Precipitados Tipo 1 (tonalidad clara) y Tipo 2 (tonalidad gris en frontera de
grano). Muestras deformadas 0.8 a 1100°C y velocidad de 102 s™. (a) solubilizado 2 h a
960°C*. (b) solubilizado 2 h a 1000°C*. *Envejecido: 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

20 num 20 im

Figura 4-17. Precipitados Tipo 1 (tonalidad clara) y Tipo 2 (tonalidad gris en frontera de
grano). Muestras deformadas 0.8 a 1060°C y velocidad de 102 s™. (a) solubilizado 2 h a
960°C*. (b) solubilizado 2 h a 1000°C*. *Envejecido: 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura 4-18. Precipitados Tipo 1 (tonalidad clara) y Tipo 2 (tonalidad gris en frontera de
grano). Muestra deformadas 0.8 a 900°C y velocidad de 10?%s™ con solubilizado 2 h a
960°C. Envejecido: 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

La Tabla 4-3 muestra la composicion quimica de los precipitados, Tipo 1y 2,y
de la matriz para una muestra con deformacién de 0.8 a 900°C y una velocidad
de 102 s™ con un solubilizado de 2 horas a 1000°C.

Tabla 4-3. Composicién quimica de la matriz y de los precipitados Tipo 1y 2. Muestra
deformada 0.8 a 900°C y velocidad de 10? s™* con un solubilizado de 2 h a 1000°C y
envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Si Ti Fe Co Ni Nb Total
Matriz 0.73 162 | 4182 | 1411 | 3739 | 4.32 100
PreTCi'Sg""ldos 2.35 159 | 31.77 | 14.02 | 31.43 | 1883 100
Precipitados 0.49 1.77 | 4065 | 1421 | 3847 4.4 100
Tipo 2
Max. 2.35 177 | 4182 | 1421 | 38.47 | 1883
Min. 0.49 159 | 31.77 | 14.02 | 31.43 | 4.32
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4.2.2 Andlisis microestructural en muestras deformadas a 0.33

Para las muestras deformadas a 1100°C con una velocidad de deformacion de
10 s se obtuvo un tamafio de grano de 36.9 a 54.6 um (ASTM entre 7 y 5.5)
para los distintos tratamientos de solubilizado. Para la misma temperatura de
deformacién a una velocidad de deformacién de 107 s™ se obtuvo un tamafio de
grano de entre 69 y 76 um (ASTM 5). A esta temperatura de deformacion los
granos de las muestras a distintas condiciones presentaron una morfologia

equiaxial, Tabla 4-4.

En las muestras deformadas a 1060°C a una velocidad de deformacién de 10™
s™ se obtuvo, para los distintos tratamientos térmicos, tamafio de grano entre 25
y 30 um (ASTM 8-7.5). A esta misma temperatura de deformacion y una
velocidad de deformacién de 102 s™ se obtuvo un tamafio de grano de 30 a 38
pm  (ASTM  7.5-6.5), para los distintos tratamientos térmicos. A esta
temperatura, los granos de las muestras a distintas condiciones presentaron

una morfologia equiaxial, Tabla 4-4.

A una temperatura de deformacion de 900°C con una velocidad de deformacion
de 102 sy un tratamiento de solubilizado de 2 horas a 1000°C, se obtuvo un
tamafio de grano de 22.1 um (ASTM 8.5). Debido a la morfologia del grano, no
se pudo determinar el tamafio de grano para el resto de las muestras

deformadas a esta temperatura, Tabla 4-4.
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Tabla 4-4. Tamafio de grano y morfologia de las muestras con 0.33 de deformacién.
Todas las muestras tratadas recibieron un envejecido (720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC).

Condiciones de

deformacion Solubilizado Tamafio de grano Morfologfa
Temperatura | Velocidad | Tiempo | Temperatura ASTM del grano
°C) (s (h) °C) mm E112-96
1 960 54.6 55 E
1000 47 6.0 E
10" ) 960 46.6 6.0 E
1000 36.9 7.0 E
Sin tratamiento térmico 5.5 E
1100
1 960 68.8 5.0 E
1000 71.3 5.0 E
10° ) 960 76.1 5.0 E
1000 71.4 5.0 E
Sin tratamiento térmico 5.0 E
1 960 25.0 8.0 E
1000 27.8 7.5 E
10" ) 960 30.1 7.5 E
1000 27.6 7.5 E
Sin tratamiento térmico 6 E
1060
1 960 30.3 7.5 E
1000 34.0 7.0 E
10° ) 960 34.2 7.0 E
1000 38.5 6.5 E
Sin tratamiento térmico 5 A
960 ND D
! 1000 ND A
10" ) 960 ND A
1000 ND A
Sin tratamiento térmico 6 A
900
960 ND D
! 1000 ND A
10° ) 960 ND A
1000 22.1 8.5 A
Sin tratamiento térmico 5 A

ND: No determinado

E: Equiaxial
D: Deformado

A: Anormal
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El tamafo de grano de las muestras deformadas a 1100°C y un tratamiento de
solubilizado de 2 h a 1000°C, incrementd notablemente (93%) al disminuir la
velocidad de deformacion. A esta misma temperatura y una velocidad de 10*
s', el incremento en el tiempo y temperatura de solubilizado provocd una

disminucién en el tamafio de grano, Figura 4-9.

El tamafio de grano se mantuvo en un rango de 25 a 38 um en las muestras
deformadas a 1060°C a diferentes condiciones de solubilizado y velocidad de
deformacion, Figura 4-9.

Se pudo observar el comportamiento de la microestructura, tamafio de grano y
morfologia, a diferentes condiciones de deformacién y tratamiento térmico. Las
Figura 4-19, 4-20 y 4-21, presentan imagenes de muestras deformadas a 1100,
1060 y 900°C, respectivamente.

Las muestras deformadas a 0.33, al igual que las deformadas a 0.8,
disminuyeron su tamafio de grano después de la deformacion. Las muestras
tratadas térmicamente que fueron deformadas a mayor temperatura (1100°C) y
menor velocidad de deformacién (102 s™) presentaron mayor tamafio de grano,
esto pudo ser debido a que a esta temperatura de deformacion la cantidad de
precipitados formados en la frontera de grano fue menor y a que a ésta
velocidad de deformacion y temperatura, la velocidad de recristalizacion
disminuye permitiendo el crecimiento del grano [41, 48].
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Figura 4-19. Muestras deformadas 0.33 a 1100°C. (a) y (b) velocidad de 10%s™,
solubilizado 2 h a 960 y 1000°C, respectivamente *. (c) y (d) velocidad de 10° s™,
solubilizado 1 h a 960 y 1000°C, respectivamente *. (€) velocidad de 10™ s™, solubilizado
2 h a1000°C *. (f) velocidad de 10™ s™, sin tratamiento térmico. *Envejecido: 720 °C/8h/FC
+ 620 °C/8h/AC.
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Figura 4-20. Muestras deformadas 0.33 a 1060°C. (a) y (b) velocidad de 10%s™,
solubilizado 2 h a 960 y 1000°C, respectivamente *. (c) y (d) velocidad de 10° s™,
solubilizado 1 h a 960 y 1000°C, respectivamente *. (€) velocidad de 10™ s™, solubilizado
2 h a1000°C *. (f) velocidad de 10™ s™, sin tratamiento térmico. *Envejecido: 720 °C/8h/FC
+ 620 °C/8h/AC.
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Figura 4-21. Muestras deformadas 0.33 a 900°C. (a) y (b) velocidad de 10%s™,
solubilizado 2 h a 960 y 1000°C, respectivamente *. (c) y (d) velocidad de 10° s™,
solubilizado 1 h a 960 y 1000°C, respectivamente *. (€) velocidad de 10™ s™, solubilizado

2 h a1000°C *. (f) velocidad de 10™ s™, sin tratamiento térmico. *Envejecido: 720 °C/8h/FC
+ 620 °C/8h/AC.

Al igual que las muestras con 0.8 de deformacion, se observé mediante MEB,
con la técnica de electrones secundarios, la presencia de diferentes

precipitados en muestras a diferentes condiciones de deformacion y tratamiento
térmico.
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La Figura 4-22 presenta imagenes de muestras deformadas a 1100°C a una
velocidad de 10 s™ con diferentes tratamientos térmicos. Las muestras de las
secciones (a), (c) y (d) contienen una gran cantidad de la fase &, mientras que la
muestra de la seccidn (b) presenta muy poca fase ¢y esta situada en la frontera

de grano.

8um

Figura 4-22. Fase € en forma laminar. Muestras deformadas 0.33 a 1100°C y velocidad de
10%s™ (a) y (b) solubilizado 2 h a 960 y 1000°C, respectivamente*. (c) y (d) solubilizado 1
h a 960 y 1000°C, respectivamente*. *Envejecido: 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

La Figura 4-23 ilustra imadgenes de muestras deformadas a 1060°C a una

-1

velocidad de 102 s? con diferentes tratamientos térmicos. Las muestras

presentan la fase € en gran cantidad.
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Figura 4-23. Fase € en forma laminar. Muestras deformadas 0.33 a 1060°C y velocidad de
10%s™. (a) y (b) solubilizado 2 h a 960 y 1000°C, respectivamente*. (c) y (d) solubilizado 1
h a 960 y 1000°C, respectivamente*. *Envejecido: 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

La Figura 4-24 presenta imagenes de muestras deformadas a 900°C a una
velocidad de 10 s™ con diferentes tratamientos térmicos. Las muestras de las
secciones (a) y (c) contienen una gran cantidad de la fase ¢, la muestra de la
seccion (b) presenta muy poca fase ¢ y esté situada en la frontera de grano,

mientras que en la muestra de la seccion (d) no se aprecia.
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Figura 4-24. Fase € en forma laminar. Muestras deformadas 0.33 a 900°C y velocidad de
10%s™ (a) y (b) solubilizado 2 h a 960 y 1000°C, respectivamente*. (c) y (d) solubilizado 1
h a 960 y 1000°C, respectivamente*. (d) no se aprecia la fase €. *Envejecido: 720 °C/8h/FC

+ 620 °C/8h/AC.

Al igual que las muestras deformadas 0.8, en las muestras con deformacion de
0.33 a2 900, 1060 y 1100°C se observo la presencia de la fase € en las muestras
con diferentes tratamientos de solubilizado, Figura 4-22 a 4-24. Esta fase no se
presentd en la totalidad de la muestra, dejando zonas libres de ésta, por lo que
las propiedades varian dependiendo la zona, debido a que la fase € deteriora
las propiedades mecénicas de la aleacion [21].

Tanto en las muestras deformadas a 0.33 y como en las deformadas a 0.8, no
se encontr6 relacion entre la velocidad de deformacion, temperatura de

deformacion y el tratamiento térmico con la cantidad de fase € precipitada, por lo
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gue se recomienda realizar mas ensayos de compresion variando estos

parametros para poder encontrar una relacion.

No todas las muestras fueron observadas por MEB, de las muestras
observadas solo una no presenté la fase €. Esta muestra fue deformada 0.33 a
una temperatura de 900°C y velocidad de 10 s™ con solubilizado de 1 hora a
1000°C. De las muestras que presentaron la fase ¢, tres de ellas mostraron
esta fase solo en la frontera de grano, por lo que la precipitacion de la fase ¢
puede ser que inicie en la frontera de grano. Las condiciones de deformacién de
estas muestras son las siguientes: deformacion de 0.8 a 900°C y velocidad de
10 s deformacion de 0.33 a 1100°C y velocidad de 102 s y deformacién de

0.33 a 900°C. Las tres muestras recibieron un solubilizado de 2 horas a 1000°C.

En las muestras con 0.33 de deformacién, también se observé la presencia de
los precipitados Tipo 1y 2. Los precipitados de tonalidad clara (Tipo 1) que se
aprecian en las Figura 4-25, Figura 4-26 y Figura 4-27 son precipitados rico en
Nb y con un mayos contenido de Si, comparado con la matriz, y se localizan
tanto en la frontera de grano como dentro del mismo. Los precipitados de
tonalidad gris (Tipo 2) son precipitados de composicion similar a la matriz y se
localizan en la frontera de grano, Figura 4-25, Figura 4-26 y Figura 4-27. La fase
épsilon se observa en una tonalidad gris, similar a la de los precipitados Tipo 2,

y se localiza dentro del grano en forma laminar.
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Figura 4-25. Precipitados Tipo 1 (tonalidad clara) y Tipo 2 (tonalidad gris en frontera de
grano). Muestras deformadas 0.33 a 1100°C y velocidad de 102 s™. (a) y (b) solubilizado 2
h a 960 y 1000°C, respectivamente*. (c) y (d) solubilizado 1 h a 960 y 1000°C,
respectivamente*. *Envejecido: 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura 4-26. Precipitados Tipo 1 (tonalidad clara) y Tipo 2 (tonalidad gris en frontera de
grano). Muestras deformadas 0.33 a 1060°C y velocidad de 102 s™. (a) y (b) solubilizado 2
h a 960 y 1000°C, respectivamente*. (c) y (d) solubilizado 1 h a 960 y 1000°C,
respectivamente*. *Envejecido: 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura 4-27. Precipitados Tipo 1 (tonalidad clara) y Tipo 2 (tonalidad gris en frontera de
grano). Muestras deformadas 0.33 a 900°C y velocidad de 10%s™. (a) y (b) solubilizado 2 h
a 960 y 1000°C, respectivamente*. (c) y (d) solubilizado 1 h a 960 y 1000°C,
respectivamente*. *Envejecido: 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

La Tabla 4-5 muestra la composicion quimica de los precipitados, Tipo 1y 2,y
de la matriz para una muestra con deformacion de 0.33 a 900°C y una velocidad
de 102 s con un solubilizado de 2 horas a 1000°C.
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Tabla 4-5. Composicién quimica de la matriz y de los precipitados Tipo 1y 2. Muestra
deformada 0.8 a 900°C y velocidad de 10? s™* con un solubilizado de 2 h a 1000°C y
envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Si Ti Fe Co Ni Nb Total
Matriz 0.59 1.62 | 41.83 | 1428 | 37.39 4.3 100
PreTCi'Sg""ldos 2.96 1.44 | 2617 | 14.47 | 24.44 | 3052 100
Precipitados 1.02 152 | 4043 | 1339 | 375 6.14 100
Tipo 2
Max. 2.96 162 | 4183 | 1447 | 375 | 3052
Min. 0.59 1.44 | 2617 | 1339 | 24.44 4.3

Tanto en las muestras con 0.33 y 0.8 de deformacion a 900°C, se observo
mayor presencia de precipitados intragranulares, esto pudo ser debido a que
estos precipitados no alcanzaron a disolverse al ser deformados a mas baja
temperatura, comparado con las muestras deformadas a 1060 y 1100°C.

4.3 Analisis de ensayos de microdureza

4.3.1 Ensayos de microdureza en muestras deformadas a 0.8

En la Tabla 4-6, se muestran los resultados obtenidos en los ensayos de
microdureza de las distintas muestras deformadas a 0.8. Se observé que hay un
incremento considerable en la dureza cuando las muestras reciben un

tratamiento térmico.

Para las muestras que fueron deformadas a 1100°C, el menor valor de dureza
(258 HV) se obtuvo a una velocidad de deformacién de 102 s sin tratamiento
térmico. La mayor dureza (547 HV) se obtuvo en las muestras deformadas a
una velocidad de 10" s* y solubilizado de 2 horas a 960 y 1000°C
respectivamente, Tabla 4-6.
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Las muestras que fueron deformadas a 1060°C obtuvieron mayor dureza (575 y
568 HV) en los solubilizados de 2 horas a 960 y 1000°C, respectivamente, a
una velocidad de 10 s™*. El valor minimo de dureza (274 HV) se present6 en la

muestra deformada a una velocidad de 10 sin tratamiento térmico, Tabla 4-6.

En las muestras deformadas a 900°C, se obtuvo una mayor dureza (571 HV) a
una velocidad de deformacién de 10™ y solubilizado de 2 horas a 1000°C. El
menor valor de dureza (351 HV) se obtuvo en la muestra deformada a una

velocidad de 107 s sin tratamiento térmico, Tabla 4-6.

Tabla 4-6. Dureza de las muestras deformadas a 0.8. Todas las muestras tratadas
recibieron un envejecido (720 C/8h/FC + 620 °C/8h/AC).

Condiciones de deformacion Dureza (HV)

Temperawra | Velocidad | gpp TT1 T2 T3 TT4
(¢C) (s)

1100 10" 287 495 508 547 547

10” 258 537 540 462 477
-1

1060 10 _ 274 484 490 575 568

10 314 546 535 479 500

900 10" 351 528 492 530 571

10” 363 506 515 453 452

STT: Sin tratamiento térmico

TT1: Solubilizado 960 °C/1h/AC + Envejecido 720 C/8h/FC + 620 °C/8h/AC
TT2: Solubilizado 1000 °C/1h/AC + Envejecido 720 C/8h/FC + 620 °C/8h/AC
TT3: Solubilizado 960 °C/2h/AC + Envejecido 720 C/8h/FC + 620 °C/8h/AC
TT4: Solubilizado 1000 °C/2h/AC + Envejecido 720 C/8h/FC + 620 °C/8h/AC

El incremento en el tiempo de solubilizado (para ambas temperaturas 960 y
1000°C), disminuy6 la dureza de las muestras deformadas a una velocidad de
102 s?, esto pudo ser debido a que a ésta velocidad de deformacién se
generan menos precipitados que al incrementar el tiempo de solubilizado se
disuelven. Este efecto se observo para las tres temperaturas de deformacion:
900, 1060 y 1100°C. Caso contrario para las muestras deformadas a una
velocidad de 10™ s™, estas aumentaron su dureza con el incremento en el

tiempo de solubilizado; a excepcion de las muestras deformadas a 900 °C con
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solubilizado a 960°C, en este caso la dureza no varié con el tiempo, Figura
4-28.

0.8 0.33
650 - s ) )
600 - 600 4 | ]
o
= 5501 L & * 550 - - -
g * o .
*
; 500 A o 500 - = i 4 . K 4
= - * *
* *
* * * *
450 - E * * 450 4 - i
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
t £ 2 4 2 4 2 4 2K 2 4 2 1 2 4 21 2 % 212 1 2
> ol ) o0 oG <G oG +C ) oG o oG oG
TS o7 & &7 @@ & & W W
D 1100°C 1060°C 000°C 1100°C 1060°C a00°c

Figura 4-28. Dureza vs temperatura de deformacién, TD; temperatura de solubilizado, TS
y tiempo de solubilizado, t. Muestras con deformacién de 0.8 y 0.33. Velocidad de 10%s™
*xydel10'ste.

En las muestras deformadas 0.8 se obtuvo un incremento de dureza de 1.5 a 2
veces al aplicarles tratamiento térmico, esto debido a la formacion de fases y
precipitados que endurecieron la aleaciéon [10, 21, 33], Tabla 4-6. También se
observé que para las muestras deformadas a una velocidad de 10* s*, se
obtuvo mayor dureza que a una velocidad mas lenta esto se vio reflejado en el
tamafo de grano de las muestras, ya que las deformadas a mayor velocidad

obtuvieron un tamafio de grano menor.

4.3.2 Ensayos de microdureza en muestras deformadas a 0.33

Los resultados de los ensayos de microdureza obtenidos para las distintas
muestras deformadas a 0.33 se muestran en la Tabla 4-7. De igual manera que
para las muestras deformadas a 0.8, se observd un incremento, muy marcado,

en la dureza de las muestras después de aplicarles un tratamiento térmico.
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Para las muestras que fueron deformadas a 1100°C, el menor valor de dureza
(291 HV) se obtuvo a una velocidad de deformacién de 102 s sin tratamiento
térmico. La mayor dureza (575 HV) se present6 a una velocidad de deformacion
de 10" s™ y solubilizado de 1 hora a 960°C, Tabla 4-7.

Las muestras que fueron deformadas a 1060°C obtuvieron mayor dureza (535 y
541 HV) en los solubilizados de 2 horas a 960 y 1000°C, respectivamente, a
una velocidad de 10 s™*. El valor minimo de dureza (321 HV) se present6 en la
muestra deformada a una velocidad de 10 sin tratamiento térmico, Tabla 4-7.

En las muestras deformadas a 900°C, se obtuvo una mayor dureza (606 HV) a
una velocidad de deformacién de 10* y solubilizado de 1 hora a 1000°C. El
menor valor de dureza (339 HV) se obtuvo en la muestra deformada a una

velocidad de 107 sin tratamiento térmico, Tabla 4-7.

Tabla 4-7. Dureza de las muestras deformadas a 0.33 Todas las muestras tratadas
recibieron un envejecido (720 C/8h/FC + 620 °C/8h/AC)

Condiciones de deformacion Dureza (HV)

Temperatura | Velocidad | gy TT1 T2 T3 TT4
(¢C) (s9)
-1

1100 10 _ 291 575 503 537 528

10 300 490 458 494 509
-1

1060 10 _ 309 525 495 535 541

10 321 512 500 495 486

900 10" 343 532 606 538 586

10” 339 460 464 473 471

STT: Sin tratamiento térmico

TT1: Solubilizado 960 °C/1h/AC + Envejecido 720 C/8h/FC + 620 °C/8h/AC
TT2: Solubilizado 1000 °C/1h/AC + Envejecido 720 C/8h/FC + 620 °C/8h/AC
TT3: Solubilizado 960 °C/2h/AC + Envejecido 720 C/8h/FC + 620 °C/8h/AC
TT4: Solubilizado 1000 °C/2h/AC + Envejecido 720 C/8h/FC + 620 °C/8h/AC

En las muestras deformadas a 1100°C a una velocidad de 10? s, se observo

un incremento en la dureza al aumentar la temperatura de solubilizado, de 960
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a 1000°C. A una velocidad de 10? s™, la dureza incrementa al aumentar el
tiempo en el solubilizado realizado a 1000°C. Este ultimo efecto se observo en
las muestras deformadas a 1060°C a una velocidad de 10™ s™, Figura 4-28.

Se obtuvo un aumento en la dureza al incrementar la temperatura de
solubilizado (de 960 a 1000°C) en las muestras deformadas a 900°C a una
velocidad de 10" s™. A una velocidad de 102 s™* se mantuvo un valor de dureza

similar para los diferentes tratamientos térmicos, Figura 4-28.

Al igual que en las muestras deformadas 0.8, en las muestras con 0.33 de
deformacion se obtuvo un incremento de dureza de 1.5 a 2 veces al aplicarles
tratamiento térmico, esto debido a la formacion de fases y precipitados que
endurecieron la aleacién [10, 21, 33], Tabla 4-7. También se observd que para
las muestras deformadas a una velocidad de 10" s™, se obtuvo mayor dureza
gue a una velocidad mas lenta, este comportamiento se observo en todas las
muestras tratadas térmicamente y deformadas a diferentes temperaturas (900,
1060 y 1100°C) a excepcidn de las muestras deformadas a 1100 y 1060°C con
un solubilizado de 1 hora a 1000°C. Dichas muestras obtuvieron valores de
dureza similares que las que fueron deformadas a una velocidad més lenta.
Estos valores de dureza superiores se reflejaron en el tamafio de grano de las
muestras, ya que las deformadas a mayor velocidad obtuvieron un tamafno de

grano menor.

Por otra parte todas las muestras que fueron tratadas térmicamente, tanto las
deformadas a 0.8 como las deformadas a 0.33, obtuvieron valores por encima
de los 450 HV, diferente a lo que obtuvo Kusabiraki [11] a condiciones de
tratamiento térmico similares. En su estudio el obtuvo valores de dureza por
debajo de 400 HV.
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5 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1 Conclusiones

En esta investigacion se concluye que el estudio de las propiedades mecanicas

y microestructurales de la aleacion 909 dieron como resultado una

caracterizacion efectiva que permite entender el comportamiento del material

cuando se procesa en caliente, a continuacién se detallan los puntos mas

importantes del presente trabajo:

En los ensayos de compresion realizados a 900°C, se encontré que se
requiere de 2.5 a 3 veces mas esfuerzo para deformar el material con
respecto a 1060 y 1100°C. También se encontré que para esta misma
temperatura (900°C), las muestras sin tratamiento térmico presentan una

mayor dureza, que las muestras deformadas a 1060 y 1100°C.

El aumento en la temperatura de deformacion, la disminucién de la
velocidad de deformacion y el incremento en el tiempo de solubilizado

facilitan el crecimiento en el tamafio de grano.

En las muestras deformadas a 0.8 se obtuvo el menor tamafio de grano a
una temperatura de deformacion de 900°C con solubilizado de 1 hora a
1000°C para una muestra y 2 horas a 1000°C para otra.

A condiciones de 0.8 de deformacién a 1060°C y 10" s™ de velocidad de

deformacion con un solubilizado de 1000°C durante 2 horas, se encontr6

la mejor relacién de dureza-tamafio de grano.
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El mayor tamarfio de grano en las muestras deformadas a 0.33 se obtuvo
a una temperatura de deformacion de 1100°C. A esta temperatura y
porcentaje de deformacion, la disminucion de velocidad favorece el

crecimiento del grano.

En las muestras deformadas 0.8 el incremento en el tiempo de
solubilizado (para ambas temperaturas 960 y 1000°C), disminuyé la
dureza a una velocidad de deformacién de 102 s™. Caso contrario para
las muestras deformadas a una velocidad de 10" s™, estas aumentaron

su dureza con el incremento en el tiempo de solubilizado.

En las muestras deformadas 0.33 se obtuvieron mayores valores de
dureza para las que fueron deformadas a una velocidad de 107 s,
excepto para la muestra deformada a 1060°C con solubilizado de 1 hora
a 1000°C, esta obtuvo un valor de dureza similar a la deformada a una

velocidad de 102 s™.

En algunas muestras se presento la fase ¢, la cual no se encontré de
manera homogénea, dejando zonas libres de la misma. Esta fase se
encontré en la frontera de grano y en muy poca cantidad en la muestra
deformada a 0.33 a una temperatura de 900°C, muestra deformada a 0.8
a una temperatura de 900°C y muestra deformada a 0.33 a una
temperatura de 1100°C, las tres a una velocidad de deformacién de 107
s con solubilizado de 2 horas a 1000°C.

En las muestras deformadas a 900°C con tratamiento térmico se

presentd mayor cantidad de precipitados intragranulares.
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5.2 Recomendaciones

Como trabajo a futuro, se recomienda lo siguiente:

Realizar mas ensayos de compresion en caliente a diferentes
velocidades de deformacién y tratamientos térmicos para observar el

cambio en la microestructura y en las propiedades mecanicas.

Realizar una caracterizacién microestructural después del tratamiento de
solubilizado para comprobar que las fases y precipitados han sido
disueltos antes de realizar el tratamiento de envejecido.

Mediante una técnica de caracterizacion, realizar un andlisis cuantitativo

de las fases y precipitados presentes en el Incoloy 909 para determinar

una relacién con la variacion en las propiedades mecénicas.
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ANEXO |

Figura A 1. Muestra deformada 0.8 a 1100°C, velocidad de 10" s™ con solubilizado 1 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 2. Muestra deformada 0.8 a 1100°C, velocidad de 10" s™ con solubilizado 1 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 3. Muestra deformada 0.8 a 1100°C, velocidad de 10" s™ con solubilizado 2 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 4. Muestra deformada 0.8 a 1100°C, velocidad de 10" s™ con solubilizado 2 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 5. Muestra deformada 0.8 a 1100°C, velocidad de 10 s™ con solubilizado 1 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 6. Muestra deformada 0.8 a 1100°C, velocidad de 10 s™ con solubilizado 1 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 7. Muestra deformada 0.8 a 1100°C, velocidad de 10 s™ con solubilizado 2 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 8. Muestra deformada 0.8 a 1100°C, velocidad de 10 s™ con solubilizado 2 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 9. Muestra deformada 0.8 a 1100°C y velocidad de 10" s™.

Figura A 10. Muestra deformada 0.8 a 1100°C y velocidad de 10%s™.
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Figura A 11. Muestra deformada 0.8 a 1060°C, velocidad de 10" s™ con solubilizado 1 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 12. Muestra deformada 0.8 a 1060°C, velocidad de 10" s™ con solubilizado 1 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 13. Muestra deformada 0.8 a 1060°C, velocidad de 10" s™ con solubilizado 2 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 14. Muestra deformada 0.8 a 1060°C, velocidad de 10™ s™ con solubilizado 2 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 15. Muestra deformada 0.8 a 1060°C, velocidad de 10? s™ con solubilizado 1 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 16. Muestra deformada 0.8 a 1060°C, velocidad de 10? s™ con solubilizado 1 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 17. Muestra deformada 0.8 a 1060°C, velocidad de 10? s™ con solubilizado 2 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 18. Muestra deformada 0.8 a 1060°C, velocidad de 10? s™ con solubilizado 2 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 19. Muestra deformada 0.8 a 1060°C y velocidad de 10 s™.

Figura A 20. Muestra deformada 0.8 a 1060°C y velocidad de 10%s™.
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Figura A 21. Muestra deformada 0.8 a 900°C, velocidad de 10" s™ con solubilizado 1 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 22. Muestra deformada 0.8 a 900°C, velocidad de 10" s con solubilizado 1 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 23. Muestra deformada 0.8 a 900°C, velocidad de 10" s™ con solubilizado 2 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 24. Muestra deformada 0.8 a 900°C, velocidad de 10" s™ con solubilizado 2 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 25. Muestra deformada 0.8 a 900°C, velocidad de 10 s™ con solubilizado 1 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 26. Muestra deformada 0.8 a 900°C, velocidad de 10 s™ con solubilizado 1 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 27. Muestra deformada 0.8 a 900°C, velocidad de 10 s™ con solubilizado 2 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 28. Muestra deformada 0.8 a 900°C, velocidad de 10 s™ con solubilizado 2 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 29. Muestra deformada 0.8 a 900°C y velocidad de 10" s™.

Figura A 30. Muestra deformada 0.8 a 900°C y velocidad de 107 s™.
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Figura A 31. Muestra deformada 0.33 a 1100°C, velocidad de 10™ s™ con solubilizado 1 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 32. Muestra deformada 0.33 a 1100°C, velocidad de 10™ s™ con solubilizado 1 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 33. Muestra deformada 0.33 a 1100°C, velocidad de 10™ s™ con solubilizado 2 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 34. Muestra deformada 0.33 a 1100°C, velocidad de 10™ s™ con solubilizado 2 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 35. Muestra deformada 0.33 a 1100°C, velocidad de 102 s™ con solubilizado 1 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 36. Muestra deformada 0.33 a 1100°C, velocidad de 102 s™ con solubilizado 1 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 37. Muestra deformada 0.33 a 1100°C, velocidad de 102 s™ con solubilizado 2 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 38. Muestra deformada 0.33 a 1100°C, velocidad de 102 s™ con solubilizado 2 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 39. Muestra deformada 0.33 a 1100°C y velocidad de 10" s™.

Figura A 40. Muestra deformada 0.33 a 1100°C y velocidad de 10 s™.
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Figura A 41. Muestra deformada 0.33 a 1060°C, velocidad de 10™ s™ con solubilizado 1 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 42. Muestra deformada 0.33 a 1060°C, velocidad de 10™ s™ con solubilizado 1 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 43. Muestra deformada 0.33 a 1060°C, velocidad de 10™ s™ con solubilizado 2 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 44. Muestra deformada 0.33 a 1060°C, velocidad de 10™ s™ con solubilizado 2 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 45. Muestra deformada 0.33 a 1060°C, velocidad de 102 s™ con solubilizado 1 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 46. Muestra deformada 0.33 a 1060°C, velocidad de 102 s™ con solubilizado 1 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 47. Muestra deformada 0.33 a 1060°C, velocidad de 102 s™ con solubilizado 2 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 48. Muestra deformada 0.33 a 1060°C, velocidad de 102 s™ con solubilizado 2 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 49. Muestra deformada 0.33 a 1060°C y velocidad de 10" s™.

Figura A 50. Muestra deformada 0.33 a 1060°C y velocidad de 10 s™.
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Figura A 51. Muestra deformada 0.33 a 900°C, velocidad de 10™ s™ con solubilizado 1 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 52. Muestra deformada 0.33 a 900°C, velocidad de 10™ s™ con solubilizado 1 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 53. Muestra deformada 0.33 a 900C, velocidad de 10" s™ con solubilizado 2 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 54. Muestra deformada 0.33 a 900°C, velocidad de 10™ s™ con solubilizado 2 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 55. Muestra deformada 0.33 a 900°C, velocidad de 10? s™ con solubilizado 1 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 56. Muestra deformada 0.33 a 900°C, velocidad de 10? s™ con solubilizado 1 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 57. Muestra deformada 0.33 a 900°C, velocidad de 10? s™ con solubilizado 2 h a
960°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.

Figura A 58. Muestra deformada 0.33 a 900°C, velocidad de 10? s™ con solubilizado 2 h a
1000°C y envejecido de 720 °C/8h/FC + 620 °C/8h/AC.
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Figura A 59. Muestra deformada 0.33 a 900°C y velocidad de 10" s™.

Figura A 60. Muestra deformada 0.33 a 900°C y velocidad de 10%s™.
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Thee main mechanism of hardening in the iron=nickel superalloys 13 the panicle precipitation of the +* type when adding Al or Ti, or the 4™
type when Nb is added. When thermomechanical processing takes place, the coniribution 1o the hardening by solid solstion and dispersion
of oxides and precipitated phases play on important role. In this work the properties and hardening mechanisms by precipitation while
mechanically processing at high tempersiure were evaluated, the studied material is a 909 Incoloy pype super alloy and it is used for the
energy peneration industry, The relation between the chemical composition as well as thermomechanical conditions was stidied by high
temiperature mechanical testing: aflerwards boat treatment was carried out in arder 10 control the precipitation hardeming. Light microscopy,
scanning electronic microscopy {SEM) and stomic foree microscopy (AFM) were used to characterize and identify the precipitated phases
present in the different samples.

Keywords: lrom, nickel; superalloys; atomic force microscopy.

Ll mecanisme principal de endurécimiente por precipilacion de las superaleaciones hierro-naquel €5 la precipatacatn de particulas del tipo ~*
cuamdo se agrega Al o Ti. v del tipo 4™ cuando e agrega Nb Cuando se lleva a cabo un procesamiento termo mecinico, la contribwcion
del endurecimiente por solucion sdlida v dispersidn de Gxidos o fases precipitadas es de gran relevancia. En este trabajo s¢ evaluaron
las propeedades ¥ mecanismos de endurecimienio por precipitaciin duranie el proceso mecanico a alta temperatura, el maternial e3 una su-
peraleacion tps Incaboy 908 usada por 2 industria de generacion de energia, Se estudid la relacidn entre la composicion quimica v las
condiciones termomecinicas de los ensayos de tensidn en calieme. Ademds se realizo un tratamiento 1érmico para el control del endurec-
imiento por precipitacion. Parn la caracterizacion ¢ identificac on de fases precipiladas se usd microscopia épiica, microscopia electnénica
de bammde (SEM) v microscopia de feerza atémica (AFM),

Dhescriprores;  Heerro; niguel; superleaciones; microscopia de fuerza sGmica.

PACS: 07.79.Lh; 62.200-x; 61 46.+w

1. Introduction by precipitating a proper quantity of the £ phase at the grain

boundary [4,5]. In this research, the precipitation kinetics

The prediction and control of the microstructure in superal-
lows during themomechanical processing s critical o the de-
velopment of attractive service properties. The analyzed ma-
terial in this work is an Incoloy 909, is a low thermal expan-
sion heat resistant alloy, strengthened by the precipitation of
fin spheroidal paricles of +* metastable phase composed of
Mid(TiNb) [1]. When this alloy is used for a long time at high
temperatures, it is possible to shift from the 4" phase to the
plate-like precipitates, £ phase [2,3]. The excessive precipita=
tion of the £ phase in the mairix grains brings fragility to the
alloy and detertorates its mechanical properties, then stress
accelerated grain boundary oxidation embriftlement occurs,

and the <" phase precipitated in the 909 Incoloy was studied
and characterized by optical micrescopy, scanning ¢leciron
microscopy (SEM), and atomic force microscopy (AFM).

2. Experimental

The chemical composition of the commercially available
Incoloy alloy 909 used for this research is shown in Table I

TabLE I1. Mechanical testing of %09 Incoloy evaluated under room
femperature and service lemperiure.

which is the most common defect of this alloy, is suppressed Sample Soluionheat RTTI  SRIZ Elongation
treatment UTS,  Stress 660 C e
I MPa MPa
TABLE I. Chemical analyze of super allay type 509, A 985.1h W8 650 22
B 000,20 1,062 510 Moteh failure
Fe M Nb ©Co Al T Si C 1000, 1h 1,062 650 10

Wi 406 382 4%0 130 015 150 040

! RTT Room temperature testing 3 SET Siress naphare festing
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GRAIN BOUNDARY PRECIPITATION DURING THERMOMECHANICAL PROCESSING. 7

FIGURE |. Light microscope images of samples, A and B,

FIGURE 2. Light microscope image of sample, C.

The material was forged and hot rolled, the fina rolling defor-
mation was of 23% in one step, after being thermomechani-
<al worked the samples were solubilized under three different
conditions: sample A at 955°C and B at 1010° C both for 2 b,
and C a1 1000°C for | h and after that all samples were aged

al the same conditions, at 720°C for 8 h then 620°C for 8 h.
After processing, the material was mechanically evaluated by
tensile testing at room temperature and by stress rupture test
(SRT) at 660°C, The UTS, the rupture stress and the elonga-
tion parameters from the tensile testing and SRT were evalu-
ated for the different conditions as shown in Table [

The samples after undergoing heat treatment were an-
alyzed using optical microscopy, scanming electron mi-
croscopy and atomic force microscopy, the AFM was used
in a previous work to characterize a precipitated phase in an
Alalloy, due ta its high resolution, it is possible to character-
ize the morphology of the phase [6).

3. Resulis

The thermomechanically processed Incoloy 909 was ana-
lyzed and tested after applying different heat treatments ob-
taining important results, the sample A which had the lower
temperature in the selution heat reatment (SHT), presented
the best properties of all. Table II. For sample B the higher
temperature (SHT) was used and a notch failure was the
result, under room temperature the material present good
properties. The middle temperature used for the SHT for

X5 000 Sum

156kV 10 50 SEI

FIGURE 3. Scanning Electron Microscopy images of samples A
(left) and sample C (right).

Rev. Mex. Fig, 555 (13 (2009) 69
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sample C presented a high strength resistance but half ¢lon-
gation percentage in comparison with sample A, The mi-
crostructure of samples A and B of the thermally treated ma-
terial, could be ohserved in Fig. 1, it can be seen that sample
A presents a good distribution of precipitates, in sample B
a phase which can be the £ due to the morphology in long
lines that can be observed. In the Fig. 2 optical microscopy
was used, the appearance of the grain boundary precipitation
was reveled, in this case the grain boundary has changed, but
the precipitates remain at the same position and looks like a
boundary is missing. In the analysis of the solubilized alloy
using SEM (Fig. 3) the sample A presented some precipitates
at grain boundary which in some cases reinforce the grain
limits an allow high resistance. In the right side of Fig. 3 a
SEM image of sample C is analyzed observing the formation
af twin boundaries which are often the causes of diminishing
properties.

Atomic force microscopy has the best resolution topog-
raphy images of all microscopy techniques, it was used
in this research to characterize precipitates and precipi-

10.00um

n.ﬁo 400 800

FIGURE 4. Atomic Force Microscopy images of sample B using different scan sizes a)}50, b)20, ¢)10 v d}1.5 um. the spheroidal +* phase
can be observed inthe 10y 1.5 um scans,

12000

tated phases, findin  interesting results.  Different scale
scans were taken as shown im Fig. 4, the AFM scans
vary from 1.5 pm to 50 pm oand were analyzed for
sample B. The 30x50 and the 20x20 um scans present
lines of precipitates that were localized at grain bound-
aries and after SHT remain as a continuous line, although
the boundaries change the size and shape, this phenom-
ena is also called ghost boundary effect. The images of
the high resolution scans (10=10 pym and |5x1.5 um)
presented spheroidal <" precipitates with a diameter of
100-150 nm.

4. Conclusions

The properties of a Fe-MNi alloy are in great deal influence
by the thermal treating after thermomechanical processing,
increasing the solution heat treatment lemperature resulls
in decreasing the meehanical properties for this particular
case. The characterization of the precipitated phase allows
the identificatio of spheroidal +° precipitates using atomic

Rev Mex. Fis. 85 (1) (2009) 629
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torce microscopy, measuring nanoprecipitates of 50 o 100
nm. Also the precipitation at the boundary was observed in
both AFM and SEM images,
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