UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEON

FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA Y ELECTRICA

DIVISION DE ESTUDIOS DE POSTGRADO

“ ANALISIS MICROESTRUCTURAL DE UNA SUPERALEACION
HAYNES 242 BAJO DIFERENTES PROCESOS
TERMO-MECANICOS”

POR
CLAUDIA EUGENIA CANALES NANEZ

TESIS

EN OPCION AL GRADO DE MAESTRO EN CIENCIAS DE LA
INGENIERIA MECANICA CON ESPECIALIDAD EN MATERIALES

CIUDAD UNIVERSITARIA MARZO DEL 2013



UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEON

FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA Y ELECTRICA

DIVISION DE ESTUDIOS DE POSTGRADO

“ ANALISIS MICROESTRUCTURAL DE UNA SUPERALEACION
HAYNES 242 BAJO DIFERENTES PROCESOS
TERMO-MECANICOS”

POR
CLAUDIA EUGENIA CANALES NANEZ

TESIS

EN OPCION AL GRADO DE MAESTRO EN CIENCIAS DE LA
INGENIERIA MECANICA CON ESPECIALIDAD EN MATERIALES

CIUDAD UNIVERSITARIA MARZO DEL 2013



UNIVERSIDAD AUTONOMA DE NUEVO LEON
FACULTAD DE INGENIERIA MECANICA Y ELECTRICA
DIVISION DE ESTUDIOS DE POSTGRADO

Los miembros del comité de tesis recomendamos que la tesis “Andlisis
microestructural de una superaleacion Haynes 242 bajo diferentes procesos
termo-mecanicos” realizada por la alumna Claudia Eugenia Canales Nafiez con
matricula 1341452, sea aceptada para su defensa como opcién al grado de
Maestro en Ciencias de la Ingenieria Mecanica con Especialidad en Materiales.

El Comité de Tesis

Asesora
Dra. Martha Patricia Guerrero Mata.

Revisora Revisor
Dra. Maribel de la Garza Garza. Dr. Victor Paramo Lopez.

Vo.Bo.

Dr. Moisés Hinojosa Rivera.
Subdirector de estudios de postgrado

San Nicolas de los Garza, N.L. Marzo del 2013



DEDICATORIA

A mis padres Mara y Antonio, por todo su amor y
comprension, por aconsejarme y apoyarme siempre para
salir adelante, y por todos los esfuerzos que han hecho por
mi y por mis hermanos a lo largo de nuestras vidas.

A mi querido hermano Adrian, por ser mi ejemplo a seqguir.

A mis hermanas del alma, Marcela y Sofia, por estar
siempre que las necesito.

A mi otra hermana, Emma Esquivias, por darme siempre su
apoyo, confianza y carifno.

A mi novio Arturo, por demostrarme todos los dias su amor
y Su apoyo incondicional.



AGRADECIMIENTOS

A la Universidad Autonoma de Nuevo Leon y a la Facultad de Ingenieria
Mecanica y Eléctrica donde he vivido una gran etapa de mi vida y he hecho
grandes amigos.

Al Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia, CONACYT, por haberme
brindado la oportunidad y el apoyo necesario para la realizacion de este

proyecto.

Al Dr. Florentino Fernandez por las facilidades que me proporcioné para realizar
mi tesis en la empresa Frisa Forjados S.A. de C.V.

A la Dra. Martha Guerrero por haber sido una excelente asesora, y por haber

estado siempre al pendiente de mi durante la realizacion de esta tesis.

Al Dr. Victor Paramo por haberme permitido formar parte de su equipo de

trabajo y por todo su apoyo brindado a lo largo de mi estancia en Frisa.

Al Dr. Octavio Covarrubias por haber sido un excelente maestro y por su valiosa

ayuda brindada durante la realizacion de esta tesis.

A la Dra. Maribel de la Garza y al Dr. Rafael Colas por todo su apoyo y

asesoramiento en el desarrollo de este trabajo.

Al Dr. Nélson Garza, Dr. Rafael Mercado, José Eduardo Solis, Osvaldo
Gonzalez, Gaby Gonzélez, Esau Nuiiez y Ernesto Ornelas, por haberme

ayudado con el uso de los equipos de caracterizacion.



Al Dr. Vladimir Lara por todas sus asesorias y sus conocimientos aportados en
este trabajo, pero sobre todo por su valiosa amistad.

A todos mis compaferos de Frisa que pusieron su granito de arena en la
realizacibn de esta tesis: Isaac Chavez, Emita, Vlady, René Cerda, Luis
Miranda, Emilio, Javo, Checo Gallegos, Raul Aramburo, Laura, Jorge Castillo,
Francisco Franco, Israel Barragan, Felipe, Dago, Rayitas, Rola, Marlon, Omar

Benitez, Oscar Carranza, Eliud Vega y Sarahi Villalpando

A mis queridos amigos materialistas: Reneé Guerrero y Carlos Segura, gracias
por todos esos momentos que pasamos juntos estudiando y haciendo tareas,
primero en la carrera y después en la maestria, sin ustedes hubiera sido muy

dificil llegar hasta aqui.

A mis compafieros de maestria: Mauricio Pavia, Hazael Moreno y Jaime

Elihezer, con quienes he compartido una gran amistad.

Para finalizar también quiero agradecer a Priscila Contreras, Irene Trevifio,
Sarahi Gaxiola, Victoria Campos, Javi Garza, Alejandro Morales, Carlos
Pereyra, Arturo Haro, Anahi Avila, Erik Salas, Ricardo Trevifio, Hilda Gzz,
Mitchell Castillo, Lore Gtz y a José Angel Ramirez, porque con ellos he

compartido muchos de los mejores momentos de mi vida.

A todos ellos, muchas gracias...



INDICE GENERAL

CAPITULO I: INTRODUCCION Pag.
ODJetiVO GBNEIAL... ... ittt e e e e e e 3
T 010 1 (S 3
ODbjetiVOS PartiCUIAreS. .. ...t e e e 3
CAPITULO Il: ANTECEDENTES Pag.

2.1 SUPEralEaCIONES. .. ....cutitit it et e e e ettt e e e e re e eaeaaeeeeen D
2.1.1 Desarrollo de las superaleaciones..................ccceecvveeeee. 6
2.1.2 Clasificacion de las superaleaciones.................c.covevnenn. 12
2.1.3 FaASES PreSENIES. ...ttt it e 16

2.1.4 Elementos de aleacion y efectos microestructurales

€N SUPEraleaCiONeS. ...ttt 21

2.2 HAYNES 242, .. 24
2.2.1 Orden de largo alcance (LRO).........ccooviiiiiiiiiiii e, 25

2.2.2  ComposSIiCION QUIMICA. .. ..ciiriie e 25
2.2.3 Antecedentes de laaleacion................co oo 27

2.2.4  MICIOESITUCTUIA. ... e ettt ettt e e e e 30
2.25 APliCaCIONES. ... ... 32

2.3 Procesamiento termo-MeECANICO. ........ ..ot iiriie e 33
2.3.1 Deformacion en caliente.............coovvviiieiiiiiiiiie e 34

2.3.2 Endurecimiento por deformacion..................coceevieiennn . 37

2.3.3 Recuperacion y recristalizacion dinamica......................... 38
2.3.4 Recuperacion y recristalizacion estatica........................... 41
2.4 Proceso de forjay rolado de anillos.............cocooiiiiiiiiicii 43
2.4.1 Ventajas del proceso de forjay rolado...................coeeene. 45

2.5 Tratamientos térmicos en superaleaciones.............cooevveerieninnnns 46



CAPITULO Illl: DESARROLLO EXPERIMENTAL Pag.
I 0 [ 01 (o o [F o o o]  1R0U PP o
3.2 Metodologia experimental.............cooiiiiiiiiiii e 49
3.2.1 Primeraparte (Colada 1)......ccouveiiiiiiiiiiiiii e, 50
3.2.2 Segunda parte (Colada 2)..........coeovviviiiiiiiiiiiiiiineen .. 51
3.2.2.1 Andlisis de materia prima.............ccccovvevveinennnnnn. 52
3.2.2.2 Maquinado de probetas para compresion............ 53
3.2.2.3 Disefio de experimentos...............ccvvciveiennnn... D4
3.2.2.4 Ensayos de compresion en caliente................... 55
3.2.2.5 Preparacion de muestras deformadas................ 56
3.2.2.6 Tratamientos térmicos..............cccoceevveiveevneennn... D6
3.3 Técnicas de caracterizaCion..........c.ooveiieiiiieiie e e 59
3.3.1  MACIOAtAQUE. ... ..t e e ettt e 59
3.3.2 Microscopia optica (MO).......c.eoeviieiiiiiiiie i veiieeieeeennen.. 60
3.3.3  Microdureza VICKEIS. .. .......ve i e e 61
3.3.4 Microscopia electronica de barrido (MEB)................c....... 63
CAPITULO IV: RESULTADOS Y DISCUSIONES Pag.
7200 R 101 o To 1§ o o1 (o ] [PPSR o Lo
4.2 Primeraparte (Colada 1).......cooviniiiiii i e 65
4.2.1 Microscopia optica (MO).......ccoevveiviiieiie i i iiiieiieiennnn.. 65
4.2.2 Microscopia electronica de barrido (MEB)........................ 67
4.2.3 Microdureza VICKerS........ccouiii i 69
4.3 Segunda parte (Colada 2)..........coeoviiiiiiiiiiiiiec i il B9
4.3.1 Analisis de materia prima..........ccceoevieiii i iiiieiieiieiee e anas 69
4.3.2 Efecto del tratamiento de pre-solubilizado a 1200°C.......... 70
4.3.3 Ensayos de compresion en caliente...................oooceennenn. 72
4.3.4 Efecto del tratamiento térmico (solubilizado)..................... 84
4.3.5 Resultados de microscopia electronica de barrido (MEB).... 95



4.3.6 Analisis de microdureza VIiCKers. .. ..o,

4.3.6.1 Efecto de los tratamientos térmicos sobre
A AUIBZA. .. e e e e e e e

4.3.6.2 Efecto final de la dureza obtenido sobre

las muestras de las coladas 1y 2.....................

CAPITULO V: CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1 CONCIUSIONES . .. e et e e e e e e e e e e e e e e e e e e

5.2 RECOMENAACIONES. ..ot e e e e e e e e e e e,

REFERENCIAS. ...,

APENDICE A ...
APENDICE B....oooiiii oo
APENDICE C...oooovoiie oo
APENDICE D...oooooiiiie oo

LISTADE FIGURAS. ...

LISTADE TABLAS . .. e



RESUMEN

El objetivo principal de esta investigacion fue determinar y caracterizar la
microestructura de una superaleacion Haynes 242 bajo diferentes procesos
termo-mecanicos, con el fin de comprender las condiciones que inducen a la
formacién de defectos microestructurales, como son las bandas de precipitacion

en la matriz del material.

Para cumplir con este objetivo, se realizaron ensayos de compresion en
caliente bajo 3 temperaturas diferentes (1050°C, 1100°C y 1130°C) sobre
muestras previamente solubilizadas a 1200°C durante 4 horas, y sobre
muestras en condicion de materia prima. Esto con la finalidad de comprobar o
descartar que las bandas de precipitacion se forman a partir de los precipitados
presentes en la materia prima. Posteriormente, se realizaron tratamientos
térmicos variando 3 temperaturas de solubilizado 1045°C, 1080°C y 1115°C, en
cuanto al tratamiento de envejecido se aplicé el mismo para todas las muestras
(650°C durante 48 horas).

Para obtener un analisis detallado de la evolucién microestructural, las
muestras fueron caracterizadas antes y después de someterlas a cada una de
las pruebas realizadas. El tamafio y la morfologia de grano se determinaron
siguiendo la norma ASTM E 112-96 a partir de microscopia Optica. La
composicién quimica de las fases y los precipitados presentes, se analizd
mediante microscopia electronica de barrido utilizando la técnica de

espectroscopia por dispersion de energia de rayos X (EDX).

Finalmente, para determinar el efecto que tuvieron los tratamientos
térmicos y la presencia de bandas de precipitacion sobre la dureza de las

muestras se realizaron ensayos de microdureza vickers.



CAPITULO |

INTRODUCCION

En la actualidad, el interés de desarrollar materiales que sean cada vez
mas resistentes en ambientes de trabajo complejos, ha hecho que las
aleaciones metalicas denominadas superaleaciones, sean un tema de gran
importancia e impacto tecnoldgico para la industria aeronautica y de generacion

energética.

Las superaleaciones son materiales de alto rendimiento que mantienen
una excelente resistencia mecanica a elevadas temperaturas. Estas
caracteristicas son las que hacen factible su uso en aplicaciones que van desde
piezas sencillas, hasta anillos forjados que son elaborados para cumplir

funciones criticas en turbinas de avion y de generacion de energia.

La elaboracion de anillos se lleva a cabo mediante procesos de forja y
rolado en caliente, en los cuales se requiere de un estricto analisis
microestructural y termo-mecéanico durante los procesos de fabricacion, para
poder producir piezas de alta calidad que cumplan con los estandares

requeridos.

Haynes 242 es una superaleacion basada en el sistema ternario Ni-Mo-Cr
desarrollada para aplicaciones que requieren de una buena resistencia a
elevadas temperaturas. Esta aleacion debe sus propiedades finales a la
combinacion de un correcto procesamiento termo-mecanico y a un respectivo

tratamiento térmico posterior. Al no tener un correcto control en estos



parametros, se puede inducir la formacién de defectos microestructurales, como
la presencia de bandas de precipitacion en la matriz del material, las cuales
disminuyen la ductilidad en la aleacion aumentando la probabilidad de defectos
futuros que impliquen operaciones alternas e incrementen los costos finales de

produccion.

El interés de esta investigacion se enfocara en determinar y caracterizar la
formacion de fases y precipitados presentes en la microestructura de esta
aleacién, variando la temperatura de deformacibn mecénica y de los

tratamientos térmicos aplicados al material.

OBJETIVO GENERAL:

Analizar el comportamiento microestructural de una superaleacion Haynes
242 bajo diferentes procesos termo-mecanicos, con el fin de comprender la

formacion de bandas de precipitacién sobre la matriz del material.

HIPOTESIS:

Un tratamiento de solubilizado antes del procesamiento termo-mecéanico
ayudara a disolver precipitados presentes en la materia prima, reduciendo
futuros defectos como la disminucibn de la formacibn de bandas de

precipitacion en la microestructura de la aleacion.

OBJETIVOS PARTICULARES:

e Analizar el comportamiento mecanico y microestructural de la aleacion a
diferentes temperaturas de deformacion.

e Determinar el efecto de un tratamiento térmico de solubilizado antes del
procesamiento termo-mecanico sobre la microestructura final de las

muestras.



Estudiar la influencia de la variacion de la temperatura en los diferentes
tratamientos térmicos realizados después de la deformacion en caliente
sobre la dureza de las muestras.

Analizar la formaciéon de precitados y fases mediante microscopia
electronica de barrido.

Estudiar el efecto de las bandas de precipitacion sobre la dureza de las
muestras

Determinar la temperatura de deformacion y el tratamiento térmico 6ptimo

para el desempefio de la aleacion.



CAPITULO 1I

ANTECEDENTES

2.1 Superaleaciones

Son aleaciones basadas por lo general en una combinacién de hierro,
niquel y/o cobalto que mantienen sus propiedades mecéanicas a elevadas

temperaturas y poseen ciertas caracteristicas importantes como:

1. La capacidad de mantener una carga a temperaturas de operacion
cercanas al punto de fusion.

2. Alta resistencia a la degradacion mecanica durante tiempos de
exposicion largos.

3. Son tolerantes a ambientes severos de operaciéon debido a que

presentan resistencia a la corrosion y a la oxidacion 4,

Sus principales aplicaciones van desde turbinas de gas para aviones,
reactores nucleares, plantas petroguimicas, estructuras de naves espaciales,
alabes, equipos de control de contaminacién y aplicaciones médicas; sin
embargo estos materiales se utilizan principalmente en industrias como la
aeronautica y la de generacién energética donde se requiere de una alta
resistencia a elevadas temperaturas y/o resistencia a la corrosion. En la Figura
2.1 se muestra la turbomaquinaria de un motor Trent 800 de Rolls-Royce que

impulsa a la aeronave “Boeing 777" 12,



Figura 2.1 Turbomaquinaria de un motor Trent 800 de Rolls-Royce [,

2.1.1 Desarrollo de las superaleaciones

La evolucion de las superaleaciones esta fuertemente relacionada con el
desarrollo que tuvieron los motores de turbina de gas para aviones antes y
después de la segunda guerra mundial, aunque su uso también estaba ligado a
la industria de generacion energética y a otras aplicaciones que requerian altas

temperaturas.

Las primeras turbinas de vapor aparecieron en el siglo XVII; para 1904 en
Europa se usaban turbinas de gas para la generacion de energia, en 1905 en
los Estados Unidos se comenz6 a trabajar en turbo-super-cargadores
impulsados por gases de combustion. Tres factores decisivos influyeron en el
desarrollo de las turbinas de gas para aviones: el primero fue que en esa época
los avances en la teoria aerodindmica permitieron a los disefiadores darse
cuenta que el arrastre turbulento desaprovechado era de dos tercios de la
potencia que se generaba en la flecha de un avién que se impulsaba en forma
convencional; el segundo esta relacionado con la teoria de alabes de Prandtl

gue incorporaba el concepto de empuje aplicado a los compresores axiales y

6



turbinas; y por dltimo, el tercer factor se debi6 al entendimiento de que una
fuerza supersoénica no permitiria a un avién impulsado por hélices viajar a 640
kilometros por hora. Desde ese momento hasta ahora el progreso en la
propulsion de aviones y también en turbinas de potencia ha crecido en
importancia y con esto también la necesidad de incrementar la resistencia en

las aleaciones a temperaturas elevadas.

Con el descubrimiento del acero inoxidable austenitico entre 1910 y 1915,
la fase y (FCC) lleg6 a ser la base para el desarrollo de las superaleaciones; sin
embargo, en ese tiempo las aleaciones para los turbo-super-cargadores se
realizaban mediante el endurecimiento de aceros, de manera simultdnea en
1929 los estadounidenses Bedford, Pilling y Merical®l adicionaron pequefias
cantidades de titanio y aluminio a la aleacion 80%Ni - 20%Cr y el resultado fue
el incremento en las propiedades de termofluencia en la aleacién. A pesar de
gue no habia posibilidad de observar las estructuras en las aleaciones, en 1930
en Inglaterra, Estados Unidos y Alemania se crearon aleaciones base hierro-
niquel y aleaciones base cobalto endurecidas por carburos, casualmente el
desarrollo de las superaleaciones iba a la par del desarrollo de la turbina a gas.
Fue hasta 1940 que Bradley y Taylor se dieron cuenta de la existencia de los
precipitados y’. La segunda guerra mundial provocé grandes cambios en las
turbinas de gas, se propiciaron mejoras y desarrollos de nuevas composiciones
de superaleaciones, asi como de procesos industriales para su produccién y su

aplicacion.

En 1950 se introdujo la nueva tecnologia de fundicion mediante induccion
al vacio, la cual limito la presencia de oxigeno y nitrogeno y a la vez promovio la
adicion de elementos como el aluminio y el titanio que tienen un efecto
endurecedor, el desarrollo de esta tecnologia permitié a la aleacion Waspaloy
base niquel (ya existente en el mercado) obtener una considerable resistencia

mecanica.



A principios de 1960 las piezas fundidas con las aleaciones IN-100 (Ni-
10%Cr-15%Co) y MAR-M-200 (Ni-12.3%W-10%Co) ya estaban disponibles, la
tendencia de utilizar las superaleaciones base niquel en propelas de alta
presidon ya tenia algunos afios llevandose a cabo en turbinas de gas.
Paralelamente a este desarrollo comercial, la tecnologia de solidificacion
direccionada empezaba a producir granos columnares CGDS (estructura
columnar por solidificacion asistida) para motores militares. Cientos de
aleaciones con diferentes composiciones fueron probadas y traidas al mercado.
El desarrollo de aleaciones comerciales fue apoyado por el gobierno de los
Estados Unidos a través de la milicia, la agencia espacial y los fabricantes de
turbinas. Para finales del periodo comprendido por la década de los sesenta a
los ochenta, no solo existia solidificaciébn columnar operando en turbinas si no
también se producian superaleaciones monocristalinas con la técnica de

solidificacion direccional SCDS (ver Figura 2.2) 34,

Cristales
equiaxiales

Cristales
columnares

(a) (b) (c)

Figura 2.2 Alabe de turbina en (a) cristales equiaxiales, (b) cristales columnares

y (c) mono cristal M.



Al inicio de los afios 80, la segunda generacion de superaleaciones
comenz6 a estar disponible para producir mono-cristales y competir con las
aleaciones de primera generacion; para 1990 la segunda generaciéon de SCDS
eran comunmente usadas en turbinas. La descripcion de la tercera generacion
de estas aleaciones SCDS involucra un incremento abrupto de renio cuyo
principal efecto era producir mejoras al reducir la tasa de engrosamiento de y’;
el contenido de renio paso6 de 0% en la primera generacion a 3% en la segunda

y a 6% en la tercera generacion de superaleaciones base niquel.

A comienzos de este siglo las técnicas mejoradas de segunda fusién por
arco eléctrico al vacio VAR y un control estricto en la composicién quimica de
las aleaciones han hecho posible producir lingotes de materia prima de un
diametro de hasta 30 pulgadas dando como resultado la capacidad de fabricar
los discos a los tamafios requeridos para la industria de generacion energética.
Aln en nuestros dias se buscan superaleaciones avanzadas para turbinas de
generacion de energia y nuevas aleaciones con mejores propiedades se

desarrollan continuamente B3I,

En la Figura 2.3 se muestra la relacion de diferentes superaleaciones con
la resistencia mecanica que tienen para trabajar a elevadas temperaturas; se
puede ver que para el aflo 1960 el proceso de vaciado convencional toma
mayor importancia que el proceso de forjado; sin embargo el proceso de mayor
relevancia en la actualidad es el de la fabricacién de monocristales. En general
se nota que para el afio 2010 existe un gran incremento en las propiedades de
las superaleaciones, lo que indica como fueron mejorando los procesos en
estos Ultimos afos. Para tener una perspectiva mas clara de las personas,
compafias y paises que iniciaron y tuvieron una participacion importante y
destacada en el desarrollo y generacion de las superaleaciones, en la Figura

2.4 se muestra la descripcién cronoldgica.



1100

1000

900 |

O Forjada
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800
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Aiio

Figura 2.3 Evolucion de la resistencia en superaleaciones a elevadas

temperaturas a partir del afio 1940 3],
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Figura 2.4 Paises, compaiiias y personas en el mundo responsables del

desarrollo de las superaleaciones [,
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Las patentes de las superaleaciones estan basadas principalmente en su
composicidbn quimica, que es la caracteristica mas importante en una
especificacion de ingenieria, ya que en una gran parte define el comportamiento
fisico de la aleacion en su estado solido. La Figura 2.5 muestra una perspectiva
de como han sido las tendencias de los principales elementos quimicos en las
superaleaciones durante el tiempo, se puede apreciar que antes de 1940 las
superaleaciones base hierro-niquel con suficiente cantidad de cromo eran
suficiente para conseguir resistencia a la corrosién, entonces, pequefas
adiciones de aluminio, titanio y columbio (o niobio) mejoraron la resistencia a los
esfuerzos de ruptura. A partir de 1930 el hierro fue desapareciendo para dar
lugar al niquel y cobalto como los elementos principales, y por supuesto
aluminio, titanio y columbio (para formar fase y) en cantidades controladas ya

gue en exceso pueden traer problemas de fragilidad.

ADICION ELEMENTOS DE SUPERALEACIONES EN EL TIEMPO ﬁ‘!
Y .-r/';:‘: !/ fh{p_\'ﬁk_/‘ W A
J\h__h_wwww, ry \ ‘_:\
1L |I 'l.! - L]
55 ©

— -

Miguel yso Cobalts = = === |

e e S ——

Croma
jra Aumino —[R]
A-286 MED  X-40
1840 1950 urod 1980 1870 1980

Figura 2.5 Tendencia de la adicion de elementos en las superaleaciones en el
tiempo [©l,
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2.1.2 Clasificacion de las superaleaciones

Estos materiales se clasifican como superaleaciones base hierro-niquel,
base cobalto y base niquel; los 3 tipos tienen caracteristicas y propiedades

diferentes entre si (ver Tabla 1).

1.- Superaleaciones base hierro-niquel: Estas aleaciones contienen por
lo menos 10% de Fe, pero generalmente contienen aproximadamente de 18% a
55% de Fe, se dividen en 4 grupos dependiendo de su composicién y de su

mecanismo de endurecimiento:

El primer grupo de este tipo de superaleaciones son aquellas que tienen
una matriz austenitica y son endurecidas por la fase y’, éste tipo se divide a su
vez en dos subgrupos: El primero que son aleaciones ricas en hierro con bajos
contenidos de niquel (de 25 a 30% en masa) y contenidos de titanio necesarios
para provocar la precipitacion de la fase (menos de 2% en masa) y endurecer a
la aleacion; y el segundo que son aleaciones ricas en niquel (mas de 40% en
masa) que se caracterizan por tener grandes cantidades de endurecedores por
solucion sélida como molibdeno, cromo o tungsteno y altas fracciones

volumétricas de endurecedores por precipitacion.

En el segundo grupo se encuentran aquellas aleaciones que son ricas en
niquel y se endurecen por la precipitacion de la fase y*, la cual proporciona
propiedades favorables de resistencia y trabajo a temperaturas elevadas. Este
grupo de aleaciones ofrece buenas propiedades desde temperaturas
criogénicas hasta 650°C, la aleacidbn mas representativa de este grupo es
Inconel 718.

El tercer grupo se conforma por las aleaciones ricas en hierro y niquel, con
adiciones de cobalto, son aleaciones que combinan la precipitacion de la fase

y', la cual proporciona alta resistencia y bajos coeficientes de expansion
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térmica; éstos bajos coeficientes se deben a que no existe la presencia de
endurecedores de solucién solida como cromo o 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 durante la operacion del material a altas temperaturas.

El cuarto grupo de superaleaciones a base de hierro-niquel tiene un alto
contenido de carbono y es endurecido por solucion sélida, carburos, nitruros,
y/o carbonitruros; estas aleaciones pueden operar en aplicaciones que
requieren bajos esfuerzos en temperaturas de aproximadamente hasta 1093°C,

donde su mayor requisito es la resistencia a la oxidacion [7-8l,

2.- Superaleaciones base cobalto: Este tipo de aleaciones son
endurecidas por solucién solida y por la precipitacion de carburos. A diferencia
de los otros tipos de superaleaciones no son endurecidas por una precipitacion
ordenada y coherente. Los carburos presentes en superaleaciones base
Cobalto son los mismos que presentan los otros sistemas y se incluyen Cr7Cs y
M23Ce.

3.- Superaleciones base niquel: De entre todos los otros materiales
metélicos, estas aleaciones poseen la microestructura mas compleja formada a
partir de un método avanzado de fundicidon y de una avanzada tecnologia de
refinacion. La matriz de alto contenido de niquel, llamada gamma (y), endurece
por solucién sdlida con una docena de elementos aleantes. Posteriormente
mediante endurecimiento por precipitacion, la solucion sélida saturada empieza
a formar fases secundarias, tales como, las fases intermetalicas llamadas
gamma prima (y’), carburos, nitruros, boruros y carbonitruros, ademas fases
fases topologicamente compactas (TCP por sus siglas en inglés topologically

close packed), las cuales no son deseables .
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La matriz de niquel favorece a la precipitacion de y” debido a que el atomo
de niquel es muy denso y resulta muy poco compresible. Esto quiere decir que
la diferencia en el tamafio atdbmico serd muy pequefia cuando se da la
precipitacion de esta fase, y debido a esa pequefa diferencia existira
compatibilidad de la estructura cristalina de y* (FCC) y del pardmetro de red con
la matriz y permitiendo la nucleacion homogénea de un precipitado con baja
energia superficial y estabilidad a tiempos largos. Ademas, entre la matrizy y la

fase y’ se mantendra coherencia.

El niquel no presenta transformaciones de fase desde temperatura
ambiente hasta su punto de fusién lo cual no produce contracciones ni
expansiones de su red cristalina. Las velocidades de difusion para metales con
estructura cubica centrada en las caras son bajas, lo que produce estabilidad

microestructural considerable a elevadas temperaturas.

Hay basicamente 3 tipos de superaleaciones base niquel que se dividen
de acuerdo al mecanismo de endurecimiento por el cual ganan su resistencia
caracteristica; El primer tipo y tal vez el mas importante son las aleaciones
endurecidas por la precipitaciéon de de la fase y’, éstas contienen aluminio,
titanio y pequefias cantidades de niobio; el volumen, tamafio y dispersion de la
fase y’ es la que, principalmente, define las propiedades que se buscan para
este tipo de aleaciones, basicamente la resistencia a temperaturas elevadas; de
acuerdo a la férmula de la fase y” NisAl o Nis(Al, Ti) los contenidos de titanio y
de aluminio y la relacién Ti/Al son parametros de control de dicha fase. La
relacion Ti/Al influye en la precipitacion de diferentes tipos de morfologias para
la fase y’, tales como esferoidales, globulares o cuboidales, con un incremento
en el parametro de desajuste de la red se produce la precipitacion de la fase
delta ®; a altas temperaturas se busca una distorsion coherente baja para
minimizar la energia superficial de y — y~ y asi mantener la estabilidad de la
fases. El segundo tipo de aleaciones base niquel se refieren a las que son

endurecidas por solucién sélida, es decir, si contienen o no aluminio, titanio o
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niobio, una caracteristica importante de este tipo es su facil soldabilidad. Y el
tercer grupo son las endurecidas por dispersion de oOxidos (ODS), estas
aleaciones contienen de 0.5 a 1% de finas particulas de itrio (Y203) y se
producen mediante técnicas de metalurgia de polvos. Gracias a la estabilidad
superficial lograda por procesos termo-mecanicos y tratamientos térmicos, las
piezas fabricadas de superaleaciones base niquel, son resistentes a la
termofluencia, fatiga, corrosién, oxidacidon y su operacion a temperaturas

elevadas por largos periodos de tiempo 581,

Tabla 1. Clasificacion y caracteristicas de las superaleaciones 48],

Clasificacion de las
superaleaciones

Subgrupos Caracteristicas

Contienen una matriz austenitica y son

Grupo 1 . ,
P endurecidas por la fase y
Son aleaciones ricas en niquel y se
Grupo 2 g ” y
endurecen por la fase y
Base hierro-niquel Son aleaciones ricas en hierro y niquel con
Grupo 3 adiciones de cobalto y son endurecidas por

Y

Tienen un alto contenido de carbono y se
Grupo 4 endurecen por la precipitacion de
carburos, nitruros y/o carbonitruros

Son endurecidas por solucién sélida y la
precipitacién de carburos (se caracterizan

Base cobalto - S
por no presentar precipitaciéon ordenaday

coherente)
Grupo 1 Superaleaciones endurecidas por la
precipitacion de la fase y’
) Superaleaciones endurecidas por solucion
Base niquel Grupo 2 -
solida
Superaleaciones endurecidas por
Grupo 3 P P

dispersién de éxidos
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2.1.3 Fases presentes
Las fases y estructuras que se presentan en las superaleaciones son:

Matriz gamma (y): Es una fase continua base niquel, con estructura austenitica
(FCC), que usualmente contiene altos porcentajes en solucion sélida de
elementos como Co, Fe, Cr, Mo, y W. Todas las superaleaciones base niquel

contienen esta fase como matriz.

Gamma prima (y’): Tiene una estructura cristalina L12 ordenada derivada de la
estructura FCC, su composicion nominal es Nis(Al,Ti), sin embargo, se describe
de una manera mas adecuada como AsB, donde “A” estd compuesto por
elementos electronegativos, como Ni, Co, y Fe y “B” de elementos
electropositivos como Al, Ti o Nb (ver Figura 2.6) Los parametros de red de la
matriz y y de la fase y” son muy similares por lo que existe coherencia en la red
cristalina. Esta fase se comporta como el principal endurecedor en las
superaleaciones base niquel y base hierro-niquel; su forma puede ser esférica o
cuboidal y su tamafio varia de acuerdo a la temperatura y el tiempo de
exposicion; la fraccion volumétrica, tamafio y distribucion de esta fase son

importantes parametros en el control de las propiedades 101,

Atomo de Al

v

Atomo de

Atomo de Ni Ni o Al

(@) (b)

Figura 2.6 (a) Estructura cristalina de la fase y~ (b) estructura cristalina de la

fase y (matriz).
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Gamma doble prima (y’): Predomina en las superaleaciones base hierro-
niquel que contienen niobio, son precipitados tipo AsB que presentan una
estructura cristalina ordenada tetragonal centrada en el cuerpo D022, con una
composicion NisNb; esta fase presenta una morfologia en forma de disco y
también precipita con una relacion de coherencia bien definida con la matriz
austenitica y el endurecimiento es debido a deformaciones coherentes que hay
entre la y/y"". Es una fase muy pequefia (600 A, aproximadamente) que puede
ser observada con técnicas como microscopia electronica de transmision. La
aleacion Inconel 718 es un ejemplo de las aleaciones mas comunes en las que
sus propiedades mecanicas dependen de la precipitacion y la morfologia de

esta fase 57,

Eta (n): Esta fase tiene una estructura HCP del tipo D024 con una composicion
NisTi. n se puede formar en los tres tipos de superaleaciones, se caracteriza por
no tener solubilidad por otros elementos, precipita lentamente, crece
rapidamente y porque forma particulas mas grandes que y’; se puede encontrar
como constituyente intergranular en forma de agujas y en forma celular en los
limites de grano. La temperatura de formacion de la fase n esta en funcion del

contenido de titanio y de los elementos que componen a la aleacion [7-8l,

Epsilon (g): Esta fase tiene una estructura HP ordenada del tipo DOy vy
presenta una morfologia del tipo Widmanstatten; son precipitados del tipo AsB,
esta compuesta por elementos como el Ni, Co o Fe, que componen al elemento

“A” y elementos como Al, Ti, Ta o Nb que componen al elemento “B” [l.

Delta (8): Las aleaciones que son endurecidas por la fase y*~ son susceptibles
a formar la fase delta, precipitados tipo NisNb con estructura ortorrombica; esta
fase es la forma termodinamicamente estable de la fase y'’, con estructura
cristalina ortorrombica. Esta fase no contribuye a la resistencia del material, al
contrario, su presencia se asocia con la susceptibilidad al agrietamiento en

caliente. Fracciones moderadas de esta fase son efectivas en limitar el
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crecimiento de grano durante el tratamiento de solubilizado y en fronteras de
grano donde se encuentre precipitada esta fase delta, si tiene una morfologia
adecuada, puede proporcionar resistencia a la fractura por fluencia en fronteras

de grano B,

Carburos: Cuando se agrega carbono en cantidades de 0.02 a 0.2% en peso,
este se combina con elementos reactivos y refractarios como el titanio, tantalo,
hafnio y niobio para formar carburos MC. Durante el tratamiento térmico o el
servicio, estos carburos comienzan a descomponerse y a generar carburos del
tipo M23Cs y MeC los cuales tienden a aglomerarse en las fronteras de grano.
Los carburos tienen 3 funciones principales: 1) Cuando estan debidamente
formados en los limites de grano, lo refuerzan, previniendo o retardando su
deslizamiento. 2) Cuando precipitan en particulas finas en la matriz causan
endurecimiento. 3) Los carburos pueden bloquear algunos elementos que de
otro modo, promoverian la inestabilidad de fase durante su uso. A continuacién

se describen los carburos principales presentes en las superaleaciones.

A) Los carburos MC, son de estructura cristalina FCC, por lo general se forman
durante la solidificacién. Generalmente muestran una morfologia globular o
irregular, se distribuyen a través de la aleacién de manera heterogénea, tanto
en posiciones intergranulares como transgranulares. Se ha identificado poca o
ninguna relacion con la orientacion de la matriz de la aleacion. Los carburos MC
son una fuente importante de carbono, los cuales se degradan a temperaturas

de tratamiento térmico o en servicio.

Estos carburos, por ejemplo TiC y HfC, se encuentran entre los compuestos
mas estables entre la naturaleza. En estos carburos los atomos de M pueden
ser substituidos por elementos menos reactivos, principalmente molibdeno y
tungsteno, lo que provoca un cambio en su estabilidad. Estas sustituciones
debilitan la fuerza de enlace de los carburos MC, por lo cual ocurren reacciones

de degradacion. Por lo general, esto conduce a la formacion de compuestos
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mas estables, como carburos tipo M23Ceé y MseC en el procesamiento de

aleaciones durante o después del tratamiento térmico y/o en servicio.

B) Los carburos M23Cs tienen una estructura cristalina FCC, normalmente se
presentan como peliculas 6 particulas de forma globular. Se forman facilmente
en aleaciones que contienen de un moderado a un alto contenido de cromo
durante tratamientos térmicos a bajas temperaturas y en el servicio, es decir, de
760 a 980°C por la degradacion de carburos MC y por el carbono residual
soluble en la matriz de la superaleacion. Aunque suelen presentarse en los
limites de grano, en ocasiones se producen a lo largo de las maclas, en fallas

de apilamiento y en limites de maclas.

El cromo es el principal elemento M en estos carburos, pero pueden sustituirlo
otros elementos metalicos como el tungsteno o el molibdeno, y cuando estan
presentes, la composicion aproximada de M23Ce es Cr21(Mo,W)2Cs, aunque
también se ha demostrado que el niquel puede sustituir al cromo de manera

considerable, y en pequeias cantidades el cobalto y el hierro.

La condicion éptima es una cadena de particulas discretas globulares M23Ces €n
los limites de grano. Esta forma beneficia a la resistencia a la ruptura a través
de la inhibicién del deslizamiento de limite de grano. Sin embargo, si los
carburos precipitan como una pelicula continua en el limite de grano, las
propiedades se verdn gravemente degradadas. Las estructuras celulares de
M23Ces causan fallas prematuras, pero pueden ser evitadas con un

procesamiento y/o tratamiento térmico apropiado [,

C) Los carburos MsC tienen una estructura cubica compleja FCC, tipicamente
se forman en el rango de temperaturas de 815 a 980°C cuando tiene altos
contenidos de molibdeno y/o tungsteno; pueden precipitar en una morfologia
globular dispersos en la matriz y con menos frecuencia en una morfologia

Widmanstatten (acicular) intergranular. Estos ultimos son causados por un
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procesamiento o temperatura de tratamiento térmico incorrecto y se deben
evitar para tener mejor ductilidad y vida a la fractura. Comunmente se disuelven

durante el calentamiento antes de trabajar en caliente.

Las formulas tipicas de MsC son (Ni,Co)sMosC y (Ni,C0)2W4C, la composicidn
puede variar ampliamente a diferencia de la composicion de los carburos M23Ce.
Los carburos MsC son mucho mas estables que los carburos M23Cs, por lo cual,
los carburos MsC son mas importantes al precipitar en los limites de grano para

controlar el tamarfio de grano durante el procesamiento de la aleacién [,

Boruros: Tienen una estructura cristalina tetragonal, el boro se afiade en
pequefias cantidades a las superaleaciones para evitar la formaciéon de la fase
eta y para mejorar las propiedades de ruptura por termofluencia y la resistencia
a la fractura; los boruros son duros, fragiles y precipitan en la frontera de grano
con formas que varian desde bloques hasta medias lunas. La fraccion
volumétrica de los boruros tiende a ser bastante pequefia ya que grandes
cantidades de boro son dafinas para este tipo de aleaciones, el boro también
reduce la solubilidad del carbono en la matriz austenitica y y como

consecuencia aumenta la precipitacion de carburos finos MC y M23Ce 211,

Los boruros, por lo general de composicion MsB2, pueden observarse en
superaleaciones de base hierro-niquel y de base niquel con contenidos de boro

mayores a 0.03%; los elementos “M” pueden ser Mo, Ta, Nb, Ni, Fe o V [,

TCP: conocidas como fases topoldégicamente compactas, son de tipo A2B y se
forman durante el tratamiento térmico o mas comunmente durante el servicio de
las aleaciones. Bajo ciertas condiciones, se forman fases de tipo laminar como
o, U Yy Laves; la formacion de estas fases da como resultado una degradaciéon

en las propiedades mecanicas.
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Las aleaciones de niquel son especialmente propensas a la formacién de o y p.
La férmula para o es (Fe,Mo)x (Ni,Co)y, donde x y y puede variar de 1 a 7.
Aleaciones que tienen altos niveles de metales de transicion (BCC) como el
tantalo, niobio, cromo, tungsteno y molibdeno son mas susceptibles a la

formacion de TCP 81,

2.1.4 Elementos de aleacién y efectos microestructurales en

superaleaciones

La composicion quimica de una aleacion define las fases presentes que
daran lugar a la microestructura y propiedades mecanicas del material. Las
superaleaciones contienen una variedad de elementos en un gran nimero de
combinaciones que producen varios efectos deseables; entonces la
composicion quimica, las fases y la microestructura definen el sentido fisico de
una superaleacion. En la Tabla 2 se muestran los rangos de composicion de los
elementos principales en las superaleaciones, mientras que la Tabla 3 muestra

el efecto de algunos elementos de aleacién en las superaleaciones.

Tabla 2. Rangos de composicion de los elementos principales en

superaleaciones .

Rango (%)
Elemento base Fe-Niy Ni base Co

Cr 5-25 19-30
Mo, W 0-12 0-11
Al 0-6 0-4.5
Ti 0-6 0-4
Co 0-20
Ni 0-22
Nb 0-5 0-4
Ta 0-12 0-9
Re 0-6 0-2
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Tabla 3. Efecto de los elementos de aleacion en superaleaciones 1,

Efecto (a) Base Fe-Ni Base Co Base Ni
Endurecedores por solucion salida Cr,Mo Mb, Cr, Mo Ni, W, Ta GCo, Cr, Mo, W, Ta, Re
Estabilizadores de la matriz FCC C, W, i Mi
Formadares de carburos:

MC Ti Ti W, Ta, Ti, Mo, Mb,Hf
M+ Ca Cr Cr
M=z2Cg Cr Cr Cr, M, W
MgC Ma Ma, W Ma, W, Mb
Carbonitruros: M{CN} C.M C M C. M
Promueven la generacion de carburos P
Forman ' Mis (Al Ti) Al M, Ti Al Ti
Retardan la formacion de n Al Zr
Aumenta |la temperatura solubilizacion de y' Co
Precipitados endurecedores y/o intermetalicos Al, Ti, Nb Al Mo, Ti(b), W, Ta Al Ti, Nb
Resistencia a la oxidacion Cr Al Cr Al Cr, Y, La, Ce
Mejoran en la resistencia a la corrosion La, La, ¥, Th La, Th
Rezistencia a |la sulfuracion Cr Cr Cr, Cao, 5i
Mejora la resistencia a la fluencia B B, Ta
Aumenta la resistencia a la ruptura B B, Zr, Bic)
Refinadores de tamafo de grano B, C, Zr, Hf
Facilita el trabajo Miz Ti
Retarda el crecimiento de ' Re
(a) Mo todos estos efectos ocurren en una aleacién determinada. (b) Endurecimiento por precipitacion de
Miz Ti también ocurre si hay suficiente Mi. (c) Si se presenta en grandes cantidades se forman boruros

Algunos de los elementos entran en solucion sélida para proporcionar una
0 mas de las siguientes caracteristicas: endurecimiento (molibdeno, tantalo,
tungsteno y renio); resistencia a la oxidacién (cromo y aluminio); resistencia a la
corrosion en caliente (titanio); estabilidad de fase (niquel); aumento de las
fracciones de volumen (Vf) de precipitados secundarios favorables (cobalto).
Otros elementos son afiadidos para formar precipitados endurecedores como y’

(aluminio y titanio) y y”"(niobio).
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Los principales elementos de aleaciébn que pueden estar presentes en

superaleaciones base niquel son ilustrados en la Figura 2.7, en donde la altura

de los bloques indica la cantidad de cada elemento que se puede presentar en

este tipo de superaleaciones.

Modificador en
Formadores de precipitacion
initados 5e une a
precipi elemento base Proteccion Fases en frontera
Superficial de grano
Li | Be Mi
Al
Na Cr | Si
F Co
a
K Sc v Mn Zn Ga\ Ge
Mo
Rb | Sr Nb Tc|\ Ru | Rh | Pd CdlIn )\ Sn
w
Hi | Ta Re
Cs | Ba ) - Cls\ Ir \ Pt | Au | Hg
7 e
Endurecedores de Endurecedores por
limite de grano solucion solida

F \ Ne

Cl

Br\ Kr

Po \ At \ Rn

Figura 2.7 Elementos utilizados en superaleaciones base niquel. Los elementos

de menor beneficio estan marcados con rojo y los perjudiciales con gris [,
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2.2 Haynes 242

La superaleacion Haynes 242 es el material bajo estudio de este proyecto;
corresponde una aleacion basada en el sistema ternario niquel-molibdeno-
cromo que combina diversas caracteristicas como una excelente resistencia a
elevadas temperaturas, baja expansion térmica y una buena resistencia a la

oxidacion que permite su uso a temperaturas de operacion de hasta 760°C.

Otras caracteristicas importantes de esta aleacion incluyen excelentes
propiedades de bajo ciclo de fatiga, buena estabilidad térmica y resistencia a
altas temperaturas en ambientes oxidantes que contienen fltor y/o fluoruros; en
comparacidon con muchas aleaciones base niquel utilizadas a altas
temperaturas exhibe caracteristicas significativas de baja expansion térmica

desde temperatura ambiente hasta 870°C (ver Figura 2.8) [12.13],

TEMPERATURA (°C)

100 200 300 400 500 600 700 800 900
T I T I T T T T I
180 — 180
160 - — 160
140 - — 140

Aleacion X
120f

Aleacion S
100 -

Aleacion 718

80 — 80

60 |- )
Aleacion 242

EXPANSION TERMICA (in/in x 10 3)

Aleacion 909

EXPANSION TERMICA {mm/mmx 10 -3)

201

] | | | | | | |
200 400 600 800 1000 1200 1400 1600

TEMPERATURA (°C)

Figura 2.8 Coeficientes de expansion térmica de diferentes aleaciones a

temperatura elevada 4,

24



2.2.1 Orden de largo alcance (LRO)

Las aleaciones basadas en el sistema ternario niquel-molibdeno-cromo
constituyen una importante clase de superaleaciones, ya que utilizan un
ordenamiento de largo alcance (LRO por sus siglas en inglés long range order)
como principal mecanismo para proporcionar resistencia mecanica tanto a
temperatura ambiente como a elevadas. Haynes 242 pertenece a esta clase de
superaleaciones debido a que obtiene su resistencia mediante la formacién de
pequefios dominios de precipitados Ni2(Mo,Cr), los cuales se producen a partir
de una reaccion de LRO que ocurre durante el tratamiento de envejecido
convencional para esta aleacion (650°C durante un tiempo de 24 a 72 horas)
[15]_

Estos dominios de precipitados coherentes son de un tamafio aproximado
de 10 a 25 nandmetros, tienen una estructura cristalina ortorrombica centrada
en el cuerpo del tipo Pt-Mo y presentan una forma lenticular muy similar al de
las particulas de y~ en la superaleacion In 718 [16.171 En estudios anteriores se
ha demostrado que la distribucion uniforme de los dominios LRO de Ni2(Mo,Cr)
tienen como resultado un significante incremento en la resistencia mecanica, es
decir que esta fase precipitada fortalece a la aleacién de tal manera que, en la
condicion de envejecido duplica su esfuerzo de cedencia mientras mantiene su

ductilidad [18:19],

2.2.2 Composicion quimica

Haynes 242 tiene un porcentaje aproximado en peso de 65%Ni-25%Mo-
8%Cr, con pequefias cantidades de carbono (0.03%) y hierro (2.0%) presentes
como impurezas (ver Tabla 5). El contenido de molibdeno y cromo es de vital
importancia para esta superaleacion; algunos investigadores han encontrado
gue coladas con mayores contenidos de molibdeno y cromo han exhibido
mayores esfuerzos de cedencia, esto se atribuye a que al incrementar el

contenido de estos elementos también se incrementa el tamafio y la fraccion
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volumétrica de los dominios ordenados Nix(Mo,Cr) 11820 Es importante
mencionar que aunque esta aleacion contiene solo 8% de cromo, su resistencia
a la oxidaciébn es suficiente para permitir su uso sin revestimientos a
temperaturas de servicio de hasta 815°C, esta caracteristica le brinda una gran
ventaja sobre otras aleaciones de baja expansion térmica. En la Tabla 4 se
muestra la composicion quimica de la aleacién, mientras que en la Tabla 5, se

muestran algunas de sus propiedades fisicas.

Tabla 4. Composiciéon quimica nominal de la superaleacion H-242 141,

Ni Mo Cr Fe Co Mn Si Al C B Cu
65(a) 24.0- 7.0- 2.0* 25* 0.80* 0.80* 0.50* 0.03* 0.006* 0.50*
26.0 5.0-

(a) Balance * Maximo

Tabla 5. Propiedades fisicas de la superaleacion H-242 [13],

Propiedad Temperatura °C Unidades métricas
Densidad Ambiente 9.06 g/cm’®
Rango de punto de fusidn 1288 - 1377
Coeficiente d - Ambiente - 100 10.8 pmim-"C
AR o PN | Ambiente - 500 12.2 pmim-=C
Brmica Ambiente - 1000 15.0 pm/m-=C

Ambiente 122.0 microhm-cm
Resistividad eléctrica 500 129.5 microhm-cm
1000 127.6 microhm-cm
. . Ambiente 229 Gpa
Mudull.:j.d% el.astlmdad 500 199 Gpa
inamica 1000 152 Gpa
Ambiente 11.3 Wim-K
Conductividad térmica 500 19.2 Wim-K
1000 27 5 Wim-K
Ambiente 386 Jikg-K
Calor especifico 500 451 Jkg-K
1000 B2T Jikg-K
Ambiente 30 5x10 % cm/seg
Difusividad térmica 500 45_[]}(1[]'3|:m2_."59g
1000

49 6x10cm?/seq
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2.2.3 Antecedentes de la aleacién

Debido a que, el desarrollo del uso de un LRO como mecanismo principal
gue proporciona mayor resistencia a elevadas temperaturas en aleaciones de
Ni-Mo-Cr es relativamente reciente, se han realizado diversos estudios sobre
Haynes 242 que se enfocan en comprender la naturaleza de este LRO, asi
como la formacion de fases secundarias y la influencia que estas ejercen sobre

sus propiedades mecanicas.

Se ha reportado que el tratamiento térmico recomendado para obtener
Optimas propiedades mecanicas, consiste en un solubilizado a temperaturas
entre 1065°C - 1120°C con enfriamiento en agua, seguido de un envejecido a
650°C durante un periodo de tiempo de 24 a 72 horas y enfriamiento al aire. Sin
embargo, investigadores se han enfocado en tratar de optimizar las
propiedades mecanicas mediante modificaciones en el tratamiento térmico

convencional de esta aleacion [18. 20, 21]

En el afio 2001, S. Dymek y col. estudiaron el comportamiento de la
aleacion sometida a diferentes tratamientos térmicos intermedios a
temperaturas entre 760°C - 980°C; estos TTI (tratamientos térmicos
intermedios) se aplicaron después del solubilizado y antes del envejecido de un
tratamiento térmico convencional. En este estudio se demostrd que al aumentar
la temperatura de los TTI el tamafio de los dominios LRO decrecia, ademas se
produjo la precipitacién de la fase hexagonal pu en los limites de grano y de
carburos secundarios MeC; en este estudio también se determiné que la
cantidad de particulas en los limites de grano y no tanto el tamafio de los
dominios LRO controlaban la ductilidad en la aleacion 28],

M.F. Rothman y col. realizaron estudios similares con TTI, evaluando
ademas la influencia de cualquier variacion minima de los elementos principales

en la composicion quimica de 4 diferentes coladas de esta superaleacion. Los
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resultados fueron similares a los obtenidos por S. Dymek, en los cuales se
determind que los TTI tienen efectos importantes sobre la naturaleza de los
dominios LRO, asi como en la morfologia de las fases secundarias y en las
propiedades mecanicas. Sin embargo, Rothman y col. encontraron que los
dominios LRO crecian conforme se aumentaba la temperatura de los TTI; los
resultados también indicaron que las pequefias variaciones en la composicion
guimica ejercen una relevante influencia sobre los dominios LRO y en las
propiedades finales de la aleacion. Otra observacion similar a la de S. Dymek,
fue que aplicando TTI en un rango de temperaturas de 760°C - 980°C, se
producen particulas continuas o semi-continuas en los limites de grano que
consisten principalmente de la fase p, estas particulas se asociaron al

decremento de la ductilidad en pruebas de tension a 650°C 12 201,

Por otra parte, la estabilidad térmica de la aleacion durante exposiciones
prolongadas a temperatura elevada aun no se ha estudiado ampliamente. S.
Dymek y col. se han encargado de estudiar los cambios morfologicos y
cristalograficos que ocurren durante tiempos de exposicion prolongados y como
estos cambios influyen directamente sobre las propiedades mecénicas. En el
2006 estudiaron la estabilidad microestructural de Haynes 242 durante un largo
periodo de envejecido; En este estudio encontraron que al exponer a 650°C
durante 4000 horas una aleacion que fue previamente rolada en frio y
envejecida convencionalmente, la fase Ni2(Mo,Cr) comenzaba a hacerse gruesa
hasta convertirse en una fase NisMo mas estable, ademas encontraron que esta
nueva fase incrementaba las propiedades de tensibn pero deterioraba
marcadamente la ductilidad en la aleacion 9. Otros estudios similares
revelaron que al deformar plasticamente (rolado en frio) y exponer durante
periodos de tiempo de 1000, 2000 y 4000 horas a 650°C a la aleacion, la
microestructura que estaba compuesta originalmente de una ordenada
dispersion de la fase Niz(Mo,Cr) en una solucion sdlida base niquel, se
descompone en una mezcla de fases NisMo y NisMo y en una fase intermetalica

compleja P con estequiometria de CraMo21Ni2o0 [?> 23], Todos estos estudios se
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llevaron a cabo con el objetivo de predecir futuras aplicaciones que impliquen el
uso de esta aleacion durante largos periodos de servicio a temperatura elevada.

En el 2008, M.K. Miller y col. realizaron una comparacion del efecto de un
tratamiento de envejecido convencional (650°C durante 48 horas) contra un
envejecido de dos pasos (16 horas a 704°C + 16 horas a 650°C) sobre la
microestructura y las propiedades mecéanicas de esta aleacion. Los resultados
determinaron que los especimenes sometidos a estos tratamientos térmicos
exhibieron tamafios de grano, composiciones de fase y propiedades mecéanicas
similares entre si, a pesar de que el tamafio de los precipitados Ni2(Mo,Cr) fue
mayor en el tratamiento de dos pasos. Ademas se encontré la presencia de Mo
en los precipitados lenticulares Ni2(Mo,Cr), mientras que en la matriz
observaron la distribucion de los elementos Fe, Al, Si, Mn y Ni. También se
identificé segregacion de B, Mo, Cr, P y C en los limites de grano 151,

Dos clases de nuevas aleaciones basadas en Haynes 242 han sido
desarrolladas mediante la adicion de renio con el propésito de aumentar aun
mas la resistencia en la aleacion; sin embargo, estas aleaciones han mostrado
una gran tendencia a formar fases TCP. Como se menciond anteriormente, las
superaleaciones base niquel pueden crear fases fragiles TCP a elevadas
temperaturas como lo son o, d, 8, B y P. De acuerdo al diagrama de fases
ternario isotérmico de Ni-Mo-Cr publicado por Gozlan revela que ¢ P y & existen
como fases en equilibrio a temperaturas de 850, 1000 y 1200°C, pero la fase p
solo se puede encontrar cuando la temperatura es menor a los 1000°C 24, En
el 2009 Pingli Mao y col. estudiaron la influencia que tiene el porcentaje de renio
en la formacién de fases TCP. Los resultados indicaron que después de un
tratamiento térmico a temperaturas entre 1000 y 1200°C, en una aleacion con
5% de Re se encontrg la presencia de la fase TCP o, mientras que con 10% se

formaron las fases o y P 125,
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2.2.4 Microestructura

En base a la revision de literatura, a continuacién se muestra un resumen

de las principales fases reportadas asi como su influencia en la aleacion.

A temperaturas de solubilizado (1065°C) la aleacién presenta una
estructura tipo FCC con orden de corto alcance (SRO por sus siglas en inglés
short range order). Durante el envejecido a 650°C la estructura SRO se
transforma en una estructura LRO con la precipitaciéon de dominios Niz(Mo,Cr),
a partir de los cuales se deriva la resistencia mecéanica en la aleacién. Los

dominios desaparecen a alrededor de 760°C [26. 27],

Coladas de esta aleacién que contienen un mayor porcentaje en peso de
Mo y Cr exhiben mayores esfuerzos de cedencia, debido a que la fraccion
volumétrica de los dominios Ni2(Mo,Cr) tiende a aumentar con un mayor
contenido de estos elementos. Ademas de los dominios Ni2(Mo,Cr), las fases
gue se pueden encontrar en Haynes 242 son: carburos primarios y secundarios
del tipo MeC y la fase secundaria p 2% 21, En la Tabla nimero 6 se resumen los

componentes principales encontrados en Haynes 242.

Tabla 6. Componentes encontrados en H-242 [21],

Sensibilidad a las

Estructura Rango estable o
i i condiciones de
cristalina de temperatura IS
. - Matriz FCC . .
Matriz austenitica (y) ) FCC (1065-1150°C) Bajo
Ni-25Mo-8Cr
o ) Ortorrémbica
Dominios LRO Ni,(Mo,Cr) (540-760°C) Moderada
(Pt,-Mo ordenada)
M¢C (Mo,Cr)C FCC (1065-1150°C) Moderada
il Nig(Mo,Cr); Hexagonal (870-1040°C) Alta
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La fase secundaria p y en menor extension los carburos MeC precipitan
en gran parte como particulas continuas o semicontinuas en los limites de
grano. La precipitacion de la fase p es dependiente del procesamiento termo-
mecanico y es uno de los factores clave en el control de las propiedades
globales de esta aleacion. La precipitacion ocurre por procesos de deformacién

en un rango de temperaturas entre (870°C -1040°C).

Mucha precipitacion de la fase p provocard microestructuras tipo
bandeadas con aglomeraciones gruesas de esta fase, lo que traerd como
consecuencia un efecto perjudicial fuerte en la ductilidad y en casos extremos
podria inhabilitar el efecto del tratamiento térmico de envejecido. La
temperatura del material debe ser proporcional a la cantidad de deformacién
que se estd impartiendo, de lo contrario podria resultar en una excesiva
precipitacion de la fase p y una microestructura bandeada. Un menor y bien
distribuido volumen de la fase p es benéfico para ayudar a el control del tamafio

de grano.

Factores que afectan la resistencia en H-242 [81;

» Tamafo de grano

e Los carburos MeC y la fase p ayudan a controlar el tamafio de
grano si se precipitan correctamente.

e Dependiendo de las condiciones de procesamiento, los tamafos
de grano corresponden normalmente a ASTM 4.0 a 5.0 (en un
rango significativo de temperaturas de solubilizado).

e Se puede producir la degradacion de las propiedades de
resistencia si el tamafio de grano es ASTM 3.0 o mas grueso; esto
puede ocurrir cuando las temperaturas de solubilizado exceden
1110°C o después de exposiciones prolongadas a temperaturas

tipicas de solubilizado.
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» Fracciéon volumétrica de Ni2(Mo,Cr)

Incrementa con Mo y Cr.

» Tamanfo de los dominios Niz(Mo,Cr)

La resistencia mecanica en la aleacion se incrementa con el tamafo

de los dominios.

La temperatura aumenta la cinética de crecimiento de los dominios.

Factores que afectan la ductilidad en H 242:

» La ductilidad es inversamente proporcional a la resistencia.

» La ductilidad es dependiente de las fases presentes en el limite de

grano.

Mayor ductilidad con limites de grano limpios.

Menor ductilidad con particulas en los limites de grano (fase u 'y
carburos MeC).

La cantidad de precipitacibn es dependiente de la velocidad de
enfriamiento en el solubilizado.

La cantidad de la fase p incrementa con Mo y Cr.

2.2.5 Aplicaciones

Desde su introduccion comercial en la década de los 90's, la aleacién

Haynes 242 ha sido seleccionada para una amplia variedad de aplicaciones

usadas en la industria aeroespacial y de generacion energética como

componentes para motores de turbina de gas, muchos de los cuales estan

hechos de anillos forjados. También se puede utilizar para fabricar otro tipo de

componentes como conductos, segmentos, tuberias, elementos de fijacion,

toberas, bombas, etc [20. 291,

Por su alta resistencia a los ambientes donde hay fldor, la aleacién

también se usa en la industria de procesos quimicos en contenedores de vapor
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de acido fluorhidrico, ademas proporciona un servicio excelente en equipos
para procesar fluoroelastomeros, tales como tornillos de extrusién y muestra

una excelente resistencia a altas temperaturas con mezclas de floruro de sal 4],

2.3 Procesamiento termo-mecéanico

El formado o trabajado de metales incluye varios procesos de
manufactura, en los cuéles interviene la deformacion plastica para cambiar la
forma de las piezas metdlicas. La deformacion resulta del uso de una
herramienta, la cual aplica esfuerzos que exceden la resistencia a la fluencia del
metal; por lo tanto el metal se deforma y adquiere la geometria que indica la
herramienta. En general se aplican esfuerzos de compresion para deformar
plasticamente el metal, sin embargo, algunos procesos de formado estiran el

metal mientras que otros lo doblan y otros mas lo cortan.

Para formar exitosamente un metal, este debe poseer ciertas propiedades
como baja resistencia a la fluencia y alta ductilidad, estas propiedades son
afectadas por la temperatura, es decir que la ductilidad se incrementa y la
resistencia a la fluencia se reduce cuando se aumenta la temperatura de

trabajo.

Los procesos de trabajado se pueden clasificar de acuerdo con la
temperatura del material durante la deformacién, en los cuales se consideran
procesos de trabajado en frio a aquellos que se realizan de temperatura
ambiente hasta aproximadamente una T < a 0.4 de la temperatura de fusion
(T#); los procesos de trabajado en tibio o semi-caliente se efectdan en un rango
de 0.4T: — 0.5Tr y se caracterizan por efectuarse en el limite en el que tienen
lugar los fendmenos de recristalizacion; y los procesos de trabajado en caliente
se realizan a T > 0.6Ty, por encima de la temperatura de recristalizacion 3%, Sin
embargo, la clasificacion general de estos procesos son trabajado en frio y
trabajado en caliente.
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La dependencia entre un trabajado mecéanico en caliente y un tratamiento
térmico involucra un procesamiento termo-mecénico. En Haynes 242, asi como
en la mayoria de las superaleaciones, el control de las condiciones en el
procesamiento termo-mecanico incluyen tanto los parametros de deformacion
en caliente como los de los tratamientos térmicos subsecuentes, ambos son
criticos para proveer una Optima combinacién de resistencia y ductilidad en la
aleacion, por lo que es importante tener un buen conocimiento acerca de las
temperaturas de fusion y precipitacion para determinar los parametros
adecuados que produciran un material con la microestructura y propiedades

deseadas para su aplicacion especifica.

2.3.1 Deformacién en caliente

El objetivo de la deformacion o conformado en caliente, no solamente es
la disminucién de la energia requerida para la deformacién del material, sino
gue también permite la modificacion de la estructura y el tamafio de grano del
metal, ademéas de que la rapida difusion que se presenta a temperaturas de
trabajado en caliente ayuda a disminuir las heterogeneidades quimicas de la

estructura del lingote vaciado.

Durante la deformacion en caliente (independientemente del proceso
industrial realizado) los procesos que controlan el tamafio de grano resultante
son la recristalizaciéon dinamica y la recristalizacién estatica, que a su vez
dependen de la microestructura de partida del metal, asi como de su
composicién quimica y de las condiciones bajo las cuales se esta deformando

(temperatura, velocidad y grado de deformacion).

Usualmente los procesos como la forja, el laminado y la extrusién son los
procesos usados a nivel industrial para convertir un lingote vaciado en un
producto terminado. Para tener un mejor entendimiento de los fendmenos que

se ponen en marcha durante estos procesos de deformacion en caliente (en
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donde la recristalizacion dinamica tiene lugar), los ensayos mecanicos de

laboratorio como los de compresion, tension y torsion permiten simular

procesos

fendbmenos.

industriales complejos y facilitar el entendimiento de dichos

A partir de los ensayos de compresion uniaxial en caliente se obtienen

curvas de fluencia que son una representacion grafica del esfuerzo verdadero

en funcion de la deformacion verdadera (ver Figura 2.9) y reflejan el

comportamiento de un material conformado en caliente.

Esfuerzo verdadero

Solo restauracion G
o I s

Comportamiento de pico simple

b <
Recristalizacion dinamica
_____ -
) o
Comportamiento ciclico ss

Deformacionverdadera

Figura 2.9 Representacion esquematica de la recristalizacién dinamica

discontinua en diferentes condiciones de deformacion 311,

Estas curvas de fluencia se dividen en tres etapas diferentes:

1. Etapa de endurecimiento por deformacion y recuperaciéon dinamica.
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2. Etapa de transicion, donde se presenta la caida en la tension de fluencia
debido al inicio de la recristalizacion dindmica y se presenta la nucleacion
y el crecimiento de grano.

3. Etapa del estado estable o de saturacion, en donde la tension de fluencia
del estado estable se relaciona con que la microestructura evoluciona a

un nivel local, permanente y constante.

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 puede ser en forma de oscilaciones y es llamada recristalizacion
dindmica de pico multiple, ambos dependen de las condiciones de deformacién
y de las propiedades intrinsecas del material. En algunos materiales no se
observa la caida de tension y la curva esta compuesta solamente por dos
etapas sin presentar transicion, entonces se dice que el material solo presenta
restauracion dindmica; esto se debe entre otras causas, a la energia de falla de
apilamiento, que es un parametro intrinseco del material y que se puede definir
como la permeabilidad de un material al movimiento de las dislocaciones en su
red cristalina y al mismo tiempo a su capacidad para generarlas. Las aleaciones
se clasifican en dos categorias: 1. Aleaciones con alta energia de falla de
apilamiento (comunmente todas FCC) y 2. Aleaciones con baja energia de falla
de apilamiento (generalmente todas las BCC). En los materiales con alta
energia de falla de apilamiento, la restauracion dinamica es muy eficaz porque
la movilidad de las dislocaciones es muy alta, mientras que en los de baja
energia de falla de apilamiento las dislocaciones estan fuertemente disociadas,

por lo tanto, el proceso de restauracion es poco eficaz.

Es importante distinguir entre aquellos procesos los cuales ocurren
durante la deformacion (procesos dinamicos) y aquellos que toman lugar entre
intervalos de deformacion o después de que la deformacion es completada

(procesos estaticos), ademas de los procesos metadinamicos 31,
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2.3.2 Endurecimiento por deformacion

Esta etapa de endurecimiento por deformacion se caracteriza por una
multiplicacion de dislocaciones (hasta un millon de veces) como consecuencia
del acomodo de la red cristalina con la deformacion plastica aplicada. Estas
mismas dislocaciones se mueven en la red cristalina por deslizamiento o por
escalada, dependiendo de la temperatura y los tipos de obstaculos que se
encuentren en su recorrido. Cabe sefalar que cada estructura cristalografica
tiene planos de deslizamiento privilegiados que son generalmente los planos
mas densos en su red cristalina. En valores bajos e intermedios de la
temperatura el proceso de deformacién esta controlado por el deslizamiento.
Mientras que 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, fenébmeno conocido como endurecimiento por deformacion. El
endurecimiento de un material, se pone de manifiesto tanto mecéanica como
microestructuralmente. Desde el punto de vista mecanico ocurre un aumento en
la resistencia del metal durante la deformacion irreversible cuando la tension
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 formacién
de celdas de subgranos. Es sencillo verlo en un monocristal (ver la curva de la
Figura 2.10), en donde durante el endurecimiento se caracterizan tres etapas

diferentes segun el valor de la tension aplicada y se describen a continuacion.

Etapa I: Un solo sistema de deslizamiento es activado y pocos obstaculos

se oponen al movimiento de las dislocaciones, el endurecimiento es lento.
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Etapa Il: Dos sistemas de deslizamiento son activados simultaneamente
dando lugar a una rapida multiplicacion de dislocaciones y por lo tanto, un

constante endurecimiento lineal.

Etapa Ill: En general mas de dos sistemas de deslizamiento estan
activados; se forma celdas seguidas de una restauracion dinamica que es un
mecanismo de reordenacion y eliminacién de dislocaciones formando subceldas

o aniquilandose entre ellas 1.

Esfuerzo

Deformacion

Figura 2.10 Representacion esquemética de las etapas de endurecimiento

de un monocristal 31,

2.3.3 Recuperacion y recristalizacion dinamica

La recuperacion dinamica implica la aniquilacion de dislocaciones y el
reacomodo en fronteras de subgranos de baja energia. La recuperacion de
dislocaciones no es solo un proceso microestructural sino una serie de

micromecanismos que son representados en la Figura 2.11.
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(a) (d)
Figura 2.11 Diferentes etapas de la recuperacion dinamica para un

material deformado. (a) generacion de dislocaciones, (b) formacion de celdas,
(c) aniquilacion de dislocaciones dentro de las celdas, (d) formacion de

subgranos, (e) creciemitno 31,

La recristalizacion dinamica también tiene una manifestacion tanto
mecanica como microestructural; consiste en la nucleacién y crecimiento de
nuevos granos que permite eliminar una parte de las dislocaciones generadas
durante la etapa de endurecimiento y recuperacion dinamica. Su inicio necesita
un tiempo de incubacién antes de que su efecto ablandador marque la caida de

tension observada en las curvas de fluencia.

La etapa de transicion es asociada a una caida clara en la tension de
fluencia, donde la recristalizacion dinamica, que modifica fuertemente la
microestructura, es el mecanismo responsable del ablandamiento producido.
Esta caida de tensidén esta acompafiada de una disminucion de la densidad de

dislocaciones.

La formacion de nuevos granos esencialmente en los bordes de granos
deformados y su crecimiento mediante la migracion de sus bordes bajo la
fuerza motriz consecuencia de la diferencia en densidad de dislocaciones, es el
mecanismo que disminuye la densidad de dislocaciones de una forma mas

eficaz que la recuperacion dindmica. Este fenbmeno no se pone de manifiesto

39



hasta pasar una cierta deformacion llamada deformacion critica en la que

aparecen nuevos nucleos.

La recristalizacion dinamica asegura su continuidad hasta el estado de
saturacion dado que los primeros nucleos formados son susceptibles a
endurecer dando lugar a nuevos nucleos, permitiendo el comienzo de otra ola
de recristalizacion. Es claro que la recristalizacion dinamica como todo proceso
de transformacion esta compuesta de dos procesos fundamentales: nucleacion

y crecimiento.

El proceso de recristalizacion dinamica es consecuencia directa de la
heterogeneidad de deformacion en la microestructura. Las zonas de alto grado
de heterogeneidad pueden generarse durante el proceso de deformacion como
en el caso de presencia de particulas de segunda fase, o bien ser el resultado
del propio proceso de deformacion como la migracion del limite de grano
inducido por la deformacion. La orientacién de los nuevos granos recristalizados
esta relacionada con los sitios de nucleacion donde la recristalizacion dinamica

tiene lugar, lo cual afectara la textura resultante.

Los limites de grano iniciales se consideran un sitio de nucleacion
preferencial porque separan regiones de clara diferencia de orientacion. Otros
lugares de nucleacién son bandas de deformacion, zonas que separan bandas
dentro del mismo grano con diferencias de orientaciones de bajo angulo y las
bandas de corte que se forman como consecuencia de la heterogeneidad de
deformacion debida la inestabilidad durante el proceso de deformacién, también

son un sitio de nucleacion para muchos materiales (ver Figura 2.12).

40



Figura 2.12 Representacion esquematica de la nucleacion durante el proceso

de recristalizacion dinamica 311,

Con independencia del sitio y los mecanismos de nucleacion, una vez que
el ndcleo esta formado, sus bordes empiezan a migrar bajo la fuerza motriz
como consecuencia de la diferencia de grado de endurecimiento de ambos
lados. El limite de grano migra hacia la zona de alta densidad de dislocaciones
barriendo a su paso la distorsién producida en la etapa de endurecimiento y
recuperacion dinamica. Dos mecanismos frenan el crecimiento: 1. Los granos
crecidos se encuentran y se bloguean mutuamente y 2. LosS nuevos granos se
endurecen con la deformacion, disminuyendo la fuerza motriz de crecimiento,

que por fin le paran 81,
2.3.4 Recuperacion y recristalizacion estatica
Las dislocaciones residuales de la deformacion en caliente juegan un

papel importante en la evolucién de la microestructura durante el tratamiento

térmico posterior.
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La recuperacion y recristalizacion estatica pueden ocurrir dependiendo de
la cantidad de trabajo almacenado, de la velocidad a la cual el material es
recalentado y de la temperatura de recocido y movilidad de fronteras. El
movimiento de dislocaciones por escalada y la absorcion de dislocaciones
dentro de subfronteras ocurren en la recuperacion estatica y en esto se
asemeja a la recuperacién dinamica; el crecimiento de subgranos también
puede ocurrir ademas de una reduccion en la densidad de dislocaciones. Sin
embargo, no se obtiene por completo un material libre de deformacion adn

después de tiempos de recocido largos en ausencia de recristalizacion estatica.

Los procesos de recuperacion estatica pueden ocurrir dependiendo del
nivel de deformaciéon durante el trabajado en caliente. A valores de deformacion
gue son mucho menores a los requeridos para que inicie el proceso de
recristalizaciéon dindmica, no existe suficiente energia almacenada para que
inicie el proceso de recristalizacion estatica, de manera que, solo el proceso de
recuperacion estatica ocurre. Por lo tanto, s6lo una pequefia parte como
subestructura de dislocaciones es retenida sin obtener un completo

suavizamiento.

El proceso de recuperacion estatica es seguido por el proceso de
recristalizacion estatica, la cual involucra un proceso de nucleacion y
crecimiento. En este caso se obtiene una microestructura completamente
recocida/suavizada, cuando los valores de predeformacion son ligeramente
menores a los requeridos para que inicie el proceso de recristalizacion
dindmica. En los valores de predeformacion que exceden los requeridos a los
cuales el proceso de recristalizacion dinamica inicid durante el trabajo en
caliente, ciertos nucleos de recristalizacion dinamica residual experimentan un
crecimiento muy rapido sin un periodo de incubacion, a este proceso se le
conoce también como recristalizacién post 0 meta dinamica y es seguido por los
procesos de recuperacion Yy recristalizacion estatica. Algunas regiones

parcialmente trabajadas pueden experimentar recuperacion metadinamica, de
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esta manera, se reduce la energia almacenada que se necesita para la
nucleacion de recristalizacidbn estética, y por consiguiente se reduce, la

posibilidad de obtener una condicién de suavizamiento completo.

Es comln que después de la recuperacion estatica y de la recristalizacion
estatica ocurra el crecimiento de grano. Como en los procesos de recuperacion
y recristalizacion, la fuerza motriz para el crecimiento de grano es una reduccion
de energia almacenada, para el proceso de crecimiento de grano esta energia
esta en forma de energia de frontera de grano; este proceso puede producir
tamafios de grano muy grandes Yy texturas cristalograficas definidas
particularmente en metales de una sola fase que son tratados térmicamente a
temperaturas altas. En aleaciones que contienen particulas de segundas fases
se puede alcanzar un tamafio de grano equilibrado debido a la inmovilizacién de

las fronteras de grano por segunda fase .

2.4 Proceso de forjay rolado de anillos

La forja conforma piezas aplicando fuerzas de compresion mediante
presidn que ejercen las prensas ya sean hidraulicas o mecanicas o por la
energia que descargan sobre ella las maquinas de impacto o directamente la
fuerza humana. Los objetivos de la forja son refinamiento de grano uniforme,
flujo de grano controlado, recristalizacibn en cada etapa del proceso para
obtener el tamafio de grano deseado y caracteristicas de flujo o eliminar tipos

de carburos que se ubiquen en las fronteras de grano y maclas.

La forja de las superaleaciones es mas dificil que la de muchos otros
metales, los factores criticos que se deben considerar para el proceso de
forjado son la velocidad de deformacion, la temperatura en cualquier etapa de la
forja y la cantidad de reduccion o de deformacion que se esta aplicando. Las
superaleaciones que se endurecen por precipitacion son las mas dificiles de

forjar; estas pueden tener un efecto negativo en el proceso de forjado si se
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produce una precipitacion muy rapida de alguna fase a temperaturas propias de
forjado, esto provocaria un incremento requerido en las fuerzas de compresion

o de forjado.

El proceso comienza con el precalentamiento de una barra de metal que
fue previamente cortada para darle una altura requerida. La barra caliente es
prensada y punzonada para obtener una preforma comunmente llamada “dona”.
(ver Figura 2.13). Esta preforma se calienta sobre la temperatura de
recristalizaciéon y se coloca sobre una maquina roladora de anillos. Esta
maquina esta compuesta por dos juegos de rodillos, los rodillos axiales que
estan localizados verticalmente y los rodillos radiales que se localizan
horizontalmente. Los rodillos radiales reducen la pared de la preforma de forma
que el didmetro va creciendo hasta obtener un anillo, mientras que los rodillos

axiales se encargan de controlar la altura del anillo. (ver Figura 2.14) [©l,

1. La barra caliente es
deformada mediante
una prensa hidraulica.

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

3. La preforma esta lista
para ser rolada y formar
un anillo.

Figura 2.13 Proceso de elaboracion de una preforma.
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Rodillo principal mandril

¥

1. El proceso de rolado de un anillo comienza
con la aplicacién de presién del mandril en
forma giratoria hacia el rodillo principal.

2. El didametro del anillo se incrementa,
mientras que los rodillos axiales controlan la
altura del anillo mientras esta girando.

3. El proceso continua hasta que el anillo
alcanza el tamafio deseado.

Figura 2.14 Proceso de rolado de un anillo.

2.4.1 Ventajas del proceso de forjay rolado

El forjado provee cierto grado de resistencia estructural: la forja elimina
vacios o porosidades internos que pueden debilitar las piezas, dispersando la
segregacion de elementos no metalicos, también proporciona una uniformidad
guimica. Esta resistencia estructural reduce requisitos de inspeccion y simplifica
el tratamiento térmico y el maquinado, asegurando una funcionalidad 6ptima de

la pieza.

El proceso de rolado de anillos puede producir uniformidad en el tamafio
de grano y caracteristicas favorables en el flujo de grano. Estas caracteristicas
se traducen en un incremento en las propiedades de resistencia mecanica, de

la pieza en cuestion 1,
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2.5 Tratamientos térmicos en superaleaciones

Durante el procesamiento de los componentes fabricados a partir de
superaleaciones, un factor muy importante para alcanzar las propiedades
requeridas segun la aplicacion para la cual se estan creando son los
tratamientos térmicos. Este tipo de procesos consisten en el calentamiento del
metal en estado sélido a temperaturas y tiempos definidos, seguido de un
enfriamiento a velocidades adecuadas con el fin de mejorar sus propiedades

mecanicas al obtener una o varias de las siguientes caracteristicas

e La redistribucién de los elementos aleantes existentes mediante el
movimiento de los atomos.

e Reducir esfuerzos internos.

e Promover el crecimiento de grano.

e Disolver fases.

e Promover la formacion de nuevos granos recristalizados.

e Producir la precipitacion de nuevas fases a partir de una solucion

sélida.

Los tratamientos térmicos comUnmente mas utilizados en las

superaleaciones son los siguientes:

Solubilizado: Normalmente es el primer tratamiento térmico en las
superaleaciones, consiste en calentar el material a una temperatura entre la
linea solvus y solidos (segun el diagrama de fases de la aleacion). El principal
objetivo de este tratamiento es poner en solucion las fases encargadas del
endurecimiento y la disolucién de la mayoria de los elementos y algunos
carburos logrando una solucién sélida homogénea. Si la temperatura del
solubilizado es baja se disolveran solo algunas fases principales, algunos

carburos estaran en solucidbn y no se promovera el crecimiento de grano,
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mientras que a una temperatura alta de solubilizado el crecimiento de grano

sera mayor.

Envejecido: La finalidad del tratamiento de envejecido es endurecer a las
superaleaciones mediante la precipitacion de cantidades adicionales de una o
méas fases provenientes de la matriz sUper-saturada obtenida durante el
solubilizado y de esta manera promover la mejora de las propiedades de la

aleacion.

Temple: El propésito del templado o enfriamiento posterior al tratamiento de
solubilizado, es el de mantener a temperatura ambiente la solucién soélida
super-saturada producida durante el tratamiento de solubilizado. Se pueden
utilizar diferentes medios de enfriamiento, cominmente se usan agua, aceite,
aire y polimero. El temple permite que el tamafio de los precipitados sea mas

fino.

Los factores criticos en este tratamiento son: tipo y numero de fases
precipitadas disponibles, la temperatura de servicio, tamafio de los precipitados,
la combinacién de resistencia y ductilidad deseada y el tratamiento térmico de

aleaciones similares.

Recocido: Cuando es aplicado a superaleaciones implica un recocido
completo, esto quiere decir, recristalizacion completa para obtener la maxima
suavidad. Los ciclos de recocido son similares a los de solubilizado, sin
embargo, tienen diferente propdsito. El recocido se usa para reducir la dureza e
incrementar la ductilidad para facilitar el formado o maquinado, generar una
microestructura especifica 0 suavizar estructuras endurecidas por envejecido
mediante la resolucion de fases secundarias. Por otra parte, el tratamiento de
solubilizado se utiliza para disolver segundas fases para producir la maxima

resistencia a la corrosion o para preparar a la superaleacion para el envejecido.
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Relevado de esfuerzos: El relevado de esfuerzos de superaleaciones
frecuentemente implica una relacion entre la maxima cantidad de esfuerzos
relevados y los efectos perjudiciales a las propiedades a alta temperatura y/o la
resistencia a la corrosion. Este tratamiento térmico no siempre es utilizado para
aleaciones que no son endurecidas por precipitacion debido a que un
solubilizado es mas util antes del tratamiento de precipitacion *8l.
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CAPITULO 1lI

DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.1 Introduccién

En este capitulo se describe detalladamente el proceso experimental que
se llevé a cabo para cumplir con el objetivo de este proyecto. El material bajo
estudio fueron dos coladas de una superaleacion Haynes 242 para las cuales
se disefid un programa de pruebas basado en las condiciones de produccion
que la industria aeronautica y de generacion energética exigen para este tipo de

superaleacion.

Cabe mencionar, que tanto el material bajo estudio como algunos de los
equipos utilizados durante la parte experimental de esta investigacion, fueron

facilitados por la empresa Frisa Forjados S.A. de C.V.

3.2 Metodologia experimental

El proceso experimental se dividié en dos partes: en la primera parte se
llevé a cabo la caracterizacion de una muestra de anillo terminado de H-242
qgue fue forjado en caliente a partir de la colada nimero 1 y presento fallas en
elongacién; mientras que en la segunda parte se trabajé con material de la
colada numero 2, el cual fue caracterizado antes y después de someterlo a
diferentes procesos termo-mecanicos que consistieron en pruebas de
compresion en caliente y tratamientos térmicos. Finalmente se realizé un

analisis de las diferencias microestructurales y de las propiedades mecanicas
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de cada colada. En la Figura 3.1 se muestra el diagrama general de la
experimentacion seguida durante este trabajo de investigacién y mas adelante

se describira con detalle cada una de las pruebas realizadas.

Metodologia

experimental

Primera Segunda
parte parte

Caracterizacion
de muestra con

Caracterizacion

(colada 2) antes

de los procesos
termo-mecanicos

defectos
(colada 1)

- Pre-solubilizado

- Compresionen Caracterizacion

- Microscopia N .
optica - Macroataque caliente (colada ) después
- Microdureza - Microscopia - Tratamientos termo-mecanicos
Vickers épti térmicos
- Microscopia - Microdureza |I
electronica de Vickers
barrido - Microscopia - Microscopia Optica
electrﬂr_:ica de - Microdureza Vickers
barrido - Microscopia

electronica de barrido

Figura 3.1 Esquema general de la metodologia experimental.

3.2.1 Primera parte (Colada 1)

La finalidad de esta primera parte fue determinar las causas por las que el
material de la colada namero 1 present6 falla en elongacion, para esto se hizo
un andlisis microestructural mediante las técnicas de microscopia Optica y
microscopia electrénica de barrido, y en cuanto a la medicién de propiedades

mecanicas, a la muestra se le realizaron ensayos de microdureza vickers.

El anillo de donde se obtuvo la muestra fue forjado a una temperatura de

1040°C y tratado térmicamente mediante un solubilizado a una temperatura de
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1080°C durante una hora y enfriado en agua; posteriormente recibié un
envejecido a una temperatura de 650°C por un tiempo de 48 horas. En la Tabla

6 se muestra la composicion quimica de las coladas 1y 2.

Tabla 7. Composicion quimica de las coladas 1y 2 de H-242

Colada 1 Colada 2
Elemento
% en peso % en peso
Al 0.2 0.14
B <0.002 <0.002
C 0.009 0.005
Co <0.05 <0.05
Cr 8.23 8.15
Cu 0.05 0.06
Fe 1.1 1.09
Mn 0.3 0.14
Mo 24.89 24.85
Ni BALANCE BALANCE
P <0.005 <0.005
S 0.001 0.001
Si 0.11 0.07
Bi <0.0001 <0.0001
Pb <0.0005 <0.0005
Ag <0.0002 <0.0002

3.2.2 Segunda parte (Colada 2)

Los resultados obtenidos durante la primera parte revelaron que la
presencia de unas bandas de precipitacion tenian un efecto marcado en las
propiedades de dureza del material; en base a esto, se definié la segunda parte
experimental, cuyo objetivo principal era obtener informacién que permitiera
tener una mejor comprension a cerca de la formacion de estos precipitados, su
efecto sobre las propiedades mecanicas y coOmo se comportan bajo diferentes

temperaturas de solubilizado. En esta parte de la experimentacién se trabajo
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con una barra de la colada nimero 2 con dimensiones de 210 mm de didmetro

por 120 mm de largo.

3.2.2.1 Andlisis de materia prima

Antes de seccionar la barra para el maquinado de las probetas de
compresion, se cortd una laja de 254 mm de alto para determinar las
condiciones en las que llegd el material desde su proveedor. Para esto,
primeramente se realiz0 un macroataque de la superficie de la laja y
posteriormente se determind la variacion del tamafio de grano que tenia la
barra; la laja se dividié en 3 zonas para su andlisis (ver Figura 3.2). El tamafio
de grano de cada una de las zonas se tomd mediante una réplica, primero se
pulieron las 3 zonas a analizar y posteriormente se vertid una resina polimérica
y por ultimo la microestructura grabada en la resina se llevd al microscopio

Optico para su analisis.

1.- Centro de |a barra.
2.- Parte intermedia de la barra.

25.4mm 3.- Parte exterior de |a barra.

Figura 3.2 Laja cortada para analisis macro y microestrucutral.
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3.2.2.2 Maquinado de probetas para compresion

Debido a la similitud en el tamafio de grano de las 3 zonas analizadas, las
probetas utilizadas en este estudio se escogieron de manera aleatoria. Se
maquinaron 19 probetas cilindricas con dimensiones de 76.2 mm de altura por
25.4 mm de didmetro. En la Figura 3.3 se muestran las dimensiones de las

probetas maquinadas, asi como la manera en que fue seccionada la barra para

extraerlas.

PROBETAS

(a)

0.06 x45° Chaflan .

.
-~

(b)

76.2mm ———=

Figura 3.3 (a) Medidas y zonas de la barra donde se extrajeron las probetas

(b) Dimensiones de probetas maquinadas.
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Grupo A

Grupo B

3.2.2.3 Diseflo de experimentos

En la Tabla 7 se muestra el disefio de experimentos seguido durante esta
etapa para la colada numero 2, asi como los parametros utilizados en cada una

de las pruebas realizadas para cada una de las probetas.

Para descartar o comprobar que las bandas de precipitacion se forman a
partir de los precipitados presentes en la materia prima (precipitados primarios),
las probetas fueron divididas en dos grupos antes de la deformacién en
caliente. El primero (Grupo A) constd de 9 probetas que fueron solubilizadas
antes de la deformacién (pre-solubilizadas) a 1200°C durante 4 horas con el fin
de disolver los precipitados primarios. El segundo (Grupo B) constdé de 9
probetas que se deformaron en condicibn de materia prima. Para medir la
dureza de cada condicion, la probeta 19 fue cortada por la mitad, de la cual, una
mitad fue solubilizada con el primer grupo de probetas y la otra mitad

permanecié como materia prima.

Tabla 8. Disefio de experimentos.

Pre-Solubilizado Compresién en caliente Tratamientos térmicos
Condiciones Temperatura (°C) = 12 1
No. de probeta No. de probeta No. de probeta

1130°C 14 2A 3A

1200°C/4h 1100°C 4 A 5A bA
1050°C 7A 8A QA

1130°C 10B 11B 12 B

NO 1100°C 13 B 14 B 15B
1050°C 16 B 17 B 18B
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3.2.2.4 Ensayos de compresion en caliente

Los ensayos de compresion en caliente se llevaron a cabo en una prensa
industrial. Las probetas fueron deformadas un 66% con una velocidad promedio
de 16.66 mm/seg a 3 temperaturas diferentes (ver tabla 7). Para poder alcanzar
las temperaturas de deformacion se instaldé un horno tipo mufla a lado de la
prensa y se colocé un termopar tipo K que hiciera contacto con las probetas
para medir la temperatura real a la que se encontraban dentro del horno.
Cuando el termopar marcaba la temperatura deseada, se mantenia por un
tiempo de 15 minutos y posteriormente se llevaban a la prensa para realizar la

deformacion. Finalmente las probetas se dejaron enfriar al aire (ver Figura 3.4).

Figura 3.4 (a) Probeta antes y después de la deformacién (b) Probetas

enfriadas al aire.

55



3.2.2.5 Preparacion de muestras deformadas

Con el fin de obtener la cantidad de muestras necesarias para la
experimentacion propuesta en este estudio, las probetas deformadas fueron
cortadas por la mitad de manera transversal como se muestra en la Figura 3.5.
Se obtuvieron un total de 36 muestras, de las cuales 18 fueron analizadas en
condiciones de deformacién y las otras 18 se dejaron para los tratamientos

térmicos posteriores.

Figura 3.5 Corte transversal de probetas deformadas para su analisis.

3.2.2.6 Tratamientos térmicos

Generalmente los tratamientos térmicos que se aplican a las
superaleaciones son un solubilizado y un envejecido posterior. Para un
solubilizado la temperatura debe ser por encima de la temperatura de disolucion
de particulas y para un envejecido debe ser por debajo de la misma. La
finalidad del tratamiento de solubilizado es poner en solucion fases
endurecedoras presentes en las muestras, y la finalidad del envejecido es
causar la precipitacibn de fases deseadas partiendo de una matriz
supersaturada que se desarroll6 durante el solubilizado >,
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Durante esta parte de la investigacion se aplicaron tratamientos térmicos
para inducir la recristalizacion y la formacién de nuevas fases precipitadas, por
lo que se propusieron 3 temperaturas diferentes para el tratamiento de
solubilizado y en cuanto al envejecido se aplicd el mismo tratamiento para todas
las muestras. El objetivo de usar 3 temperaturas diferentes durante el
solubilizado, era analizar la variacion de la microestructura resultante y
determinar el comportamiento de las bandas de precipitacion para cada
temperatura de solucion. En la Tabla 7 se muestra la identificacion del
tratamiento térmico aplicado sobre cada una de las probetas deformadas y en la
Tabla 8 se puede observar los parametros usados para cada uno de los

tratamientos térmicos.

Tabla 9. Tratamientos térmicos aplicados.

Identificacion del

tratamiento térmico Parametros
T1 Solubilizado a 1045°C/1 h/WQ~ + Envejecido a 650°C/48 h/AC?
T2 Solubilizado a 1080°C/1 h/WQ~ + Envejecido a 650°C/48 h/AC?
T3 Solubilizado a 1115°C/1 h/WQ~ + Envejecido a 650°C/48 h/AC?

“WQ - Enfriamiento en agua 2" AC-Enfriamiento al aire

Para la realizacion de los tratamientos, primeramente se llevaron a cabo
los de solubilizado a 1045°C, después a 1080°C y por ultimo los de 1115°C, y
posteriormente todas las probetas se colocaron juntas en el horno para realizar
el tratamiento de envejecido. Las muestras fueron identificadas adecuadamente
para llevar un control preciso de los parametros y condiciones de cada una de

ellas.

Los tratamientos térmicos se llevaron a cabo en el mismo horno tipo mufla
utilizada anteriormente en los ensayos de compresion. Una vez estabilizada la
temperatura del horno con las probetas adentro, se comenzé a tomar el tiempo

hasta completar el ciclo correspondiente para cada tratamiento térmico. Para
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medir la temperatura real de las probetas dentro de la mufla, se coloco un
termopar tipo K de manera que hiciera contacto con las probetas. Al sacar las
muestras de la mufla inmediatamente fueron enfriadas en agua durante el
solubilizado y en cuanto al tratamiento de envejecido, el enfriamiento fue al aire
(ver Figura 3.6).

(b)

Figura 3.6 (a) Muestra recién salida de tratamiento (b) Enfriamiento de

probetas en aguay al aire.
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3.3 Técnicas de caracterizacion

A continuacion se describen cada una de las técnicas de caracterizacion
utilizadas para el analisis de las coladas 1 y 2 durante esta investigacion. Para
comprender los efectos microestructurales de la deformacion en caliente y de
los tratamientos térmicos, asi como los cambios en las propiedades mecanicas
de la colada numero 2, fue necesario analizar las muestras antes y después de

someterlas a cada una de las pruebas realizadas.

3.3.1 Macroataque

El macroataque se basa en los métodos convencionales de ataque
quimico en los cuéles intervienen procesos de corrosion controlada que hacen
mas sencilla la observacion macro y microestructural. La finalidad de esta
técnica es observar en qué condiciones se encuentra la superficie de una pieza
0 un material a magnificaciones muy bajas (25X). Estas magnificaciones
permiten determinar si la superficie presenta grietas, rechupes, variaciones en
el tamafo de grano, inclusiones, segregacion y lineas de flujo. La observacion
puede realizarse utilizando equipos como estereoscopios, lentes de mano o0 en

algunos casos puede ser solo con la vista 111,

Se realizé un macroataque a la laja de la colada nimero 2 (mencionada
anteriormente). El reactivo que se utilizd para el ataque quimico fue una
solucion de acido clorhidrico (HCL) con agua destilada en proporciones de 50-
50% de cada sustancia y el tiempo de atague fue de 2 a 3 horas

aproximadamente (ver Figura 3.7).
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Figura 3.7 Ataque quimico a una laja de H-242

3.3.2 Microscopia Optica (MO)

Para determinar el tamafio y la forma de grano, asi como la presencia de
precipitados y otras fases presentes, fue necesario utilizar un microscopio
Optico que se sirve de la luz visible para crear una imagen con mayores
aumentos. En esta técnica también se utilizan los métodos quimicos descritos
anteriormente (seccibn de macroataque) para develar caracteristicas
microestructurales con magnificaciones que van desde los 50X hasta los
1 500X en el microscopio déptico [,

Para analizar las muestras por microscopia O6ptica fue necesario
prepararlas mediante desbaste, pulido y posteriormente atacarlas quimicamente
con una solucion llamada Kalling’s compuesta de 5 g de CuClz, 100 ml de HCI
y 50 ml de etanol durante un tiempo de entre 1 a 3 minutos (dependiendo de la
muestra), finalmente para retirar los restos del 4cido sobre el material se limpio

la muestra con acetona y se sec6 con aire a presion (ver Figura 3.8).
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Figura 3.8 Atague quimico de una probeta pre-solubilizada antes de la

deformacion en caliente.

Para el analisis microestructural se tomaron imagenes a 50X, 100X y en
algunas muestras a 500X. Para determinar el tamafio de grano se utilizé el
método de comparacion especificado en la norma E 112-96 32,

3.3.3 Microdureza vickers

Para la determinacion de las propiedades mecanicas se realizaron
ensayos de microdureza vickers para la muestra de la colada nimero 1 y para
cada condicién de la colada nimero 2 (ver Figura 3.9).

En este ensayo un penetrador de diamante muy pequefio y de geometria
piramidal es forzado en la superficie de la muestra. Las cargas aplicadas estan
comprendidas entre 1 y 1000 gramos. La marca resultante se observa en el
microscopio y se mide; esta medida es entonces convertida en un niumero de
dureza. Es necesario que la superficie de la muestra haya sido preparada
cuidadosamente mediante desbaste y pulido para poder asegurar una huella
gue pueda ser medida con exactitud 331,
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La dureza vickers se designa HV y se considera como microdureza debido
a la magnitud de la carga y el tamafio del indentador. Ademas es muy
conveniente para la medida de la dureza de pequefias regiones seleccionadas
sobre la microestructura de la muestra. Para los ensayos de microdureza
correspondientes a este estudio se aplicd una carga de 200 gramos por un
tiempo de 15 segundos. Los valores y los promedios de microdureza, asi como
la manera en que se realizaron las indentaciones para cada una de las

muestras se reportan en las tablas del apéndice D.

Solubilizado a: Envejecido a 650°C:
1045°C (9) (27)
1080°C (10) s | (28
1115°C (11) (29)
/7| Deformacion a 1130°C (3) ’/' 1045°C (12) (30)
= 1080°C (13) > (31)
Pre-solubilizado . o > o
1200°C/4 h (1) —>| Deformacion a 1100°C (4) l 1115°C (14) (32)
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Figura 3.9 Esquema de durezas para las 44 condiciones de la colada

ndmero 2.
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3.3.4 Microscopia electronica de barrido (MEB)

Para un analisis microestructural a mayores magnificaciones se utilizd
microscopia electronica de barrido. Mediante esta técnica se pudo estudiar la
matriz del material, la presencia de precipitados y fases, asi como su tipo de

morfologia.

Este tipo de microscopia consiste en barrer con un haz de electrones a la
superficie de la muestra y mediante un detector apropiado registrar el resultado
de esta interaccion. Cuando el haz interacciona con los electrones de la
superficie de la muestra se producen varios tipos de sefiales como: electrones
secundarios, retrodispersados, transmitidos, absorbidos o rayos x. Para este
estudio se utilizaron las técnicas de electrones retrodispersados (ER),
electrones secundarios (ES) y espectroscopia por dispersion de energia de
rayos X (EDX).

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

tridimensional (71,

Electrones retrodispersados (ER): se producen cuando los electrones
incidentes que chocan con los nucleos o con los electrones de los atomos de la
muestra rebotan y escapan de ella (se reflejan). La produccion de electrones
retrodipersados esta en intima relacion con el nimero atémico de los 4tomos
gue componen la muestra; de tal manera que cuanto mas alto es este numero

atémico mayor nimero de electrones retrodispersados se producen [®,
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Espectroscopia por dispersion de energia de rayos X (EDX): Permite
realizar un andlisis quimico cualitativo de la muestra. Los electrones
provenientes del haz emitido excitan a los atomos de la muestra y provocan la
emision de rayos X cuya longitud de onda es caracteristica de cada elemento
gue estad presente en la muestra y cuya intensidad, para una determinada
longitud de onda, es proporcional a la concentracion relativa del elemento a esa

longitud de onda B,

Las muestras analizadas fueron pulidas hasta obtener un acabado tipo
espejo y atacadas con el reactivo mencionado anteriormente “Kalling’s”. Se
tomaron imagenes a diferentes aumentos y se realizaron analisis quimicos de la
matriz y los precipitados presentes por medio de EDX. Es importante mencionar
gue para fines de este proyecto, solo algunas muestras fueron seleccionadas
para su analisis por MEB.
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSIONES

4.1 Introduccion

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos de la
experimentacion descrita anteriormente. Se analizar4 detalladamente la
evolucion microestructural de la colada numero 2, sometida bajo los diferentes
ensayos Yy tratamientos térmicos propuestos durante este estudio. También se
discutiran los resultados que se obtuvieron mediante cada una de las técnicas
de caracterizacion, y por ultimo se llevara a cabo un analisis de los resultados

de dureza obtenidos en ambas coladas (1 y 2).
4.2 Primera parte (Colada 1)
4.2.1 Microscopia 6ptica (MO)

El analisis microestructural de la muestra de anillo revel6 una estructura
del tipo duplex bimodal. En la Figura 4.1 se muestra una imagen obtenida por
MO donde se observa claramente la presencia de unas bandas de precipitacion
formadas en la matriz del material. En la Figura 4.2 se puede observar con
detalle una banda de precipitacion tomada a mayores magnificaciones, en
donde se alcanza a distinguir que la presencia de aglomeraciones de
precipitados (la mayoria fijados en los limites de grano) bloquean el crecimiento
de los mismos, ocasionando un tamafio de grano muy fino en estas zonas. La

muestra presentd una distribucion de tamafio de grano de 50% ASTM # 9.0
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(15.9 um) en las bandas de precipitacion y de 50% ASTM # 4.5 ALA # 2.5 (50%
75.5 um ALA 151.0 um) en la matriz, el ALA (por sus siglas en inglés as large

as) hace referencia a los granos de mayor tamario.

Figura 4.1 Microestructura del tipo duplex bimodal presente en la muestra de
anillo a 50X.

Figura 4.2 Detalle de microestructura en una banda de precipitacién a 500X.
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4.2.2 Microscopia electronica de barrido (MEB)

En la Figura 4.3 se muestra una zona de precipitacion tomada mediante la
técnica de electrones retrodispersdados, en donde se puede observar la

presencia de dos tipos de precipitados:

e Precipitados del tipo 1: los cuales presentan una morfologia alargada y
se ubican tanto en los limites de grano como dentro de los mismos.

e Precipitados del tipo 2: los cuales presentan un mayor tamafo, una
morfologia redonda y se encuentran localizados de manera

intergranular.

Los resultados del analisis quimico cualitativo (EDX) indicaron que el
contenido de molibdeno en ambos tipos de precipitados aumenta
considerablemente en comparacion con la matriz (ver Tabla 9). En ninguno de
los dos tipos de precipitados se encontro la presencia de carbono, en base a
esto y a que solo precipitaron en ciertas zonas de la matriz (bloqueando el
crecimiento de grano) se cree que estos precipitados podrian corresponder a la
fase p 24,

det

ETD| CIDIT UA

Figura 4.3 Microestructura de una zona de precipitacion a 1 600X.
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La muestra provenia de un anillo tratado térmicamente por lo que también
se logr6 identificar la presencia de unas particulas lenticulares del orden de
nanometros (ver Figura B8 y B9 del apéndice B) que corresponden a la fase
Ni2(Mo,Cr) formada durante el envejecido. En la Figura 4.4 se muestra el
analisis puntual realizado sobre una de las bandas de precipitacion, mientras
que en la Tabla 10 se muestra el porcentaje en peso aproximado de los

elementos contenidos en cada punto analizado.

e
2 HV mag o] 10 pym B
M| 10.0 kV | 6 000 x ! CIIDIT UANL NNSEM 200

Figura 4.4 Analisis puntual de la matriz y los precipitados presentes en una
banda de precipitacion a 6 000X.

Tabla 10. Porcentaje en peso aproximado de las zonas analizadas.

Matriz Precipitado tipo 1 Precipitado tipo 2

Elemento | % Peso Elemento | % Peso Elemento | % Peso
MiL 7208 MNiL 43.76 MNiL 2247
Mol 22,75 Mol 54.32 Mol 77.53
Cri 5.17 Cri 1.92 Total 100

Total 100 Total 100
Ni = Mo = Cr Mo = Ni>Cr Mo = Mi
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4.2.3 Microdureza vickers

Para poder observar el efecto de las bandas de precipitacion sobre la
dureza del material, se realizaron mediciones tanto en zonas de precipitacion
como en la matriz de la muestra (ver Tabla 1D del apéndice D). El valor de
dureza promedio obtenido en la matriz fue de 377 HV, mientras que en las
zonas de precipitacion se obtuvo un promedio de 450 HV. En general, la

muestra obtuvo una microdureza promedio de 410 HV (42 HRC).

4.3 Segunda parte (Colada 2)

4.3.1 Analisis de materia prima

Como se muestra en la Figura 3.2 se obtuvo el tamafio de grano en 3
zonas de una laja de materia prima. En la Figura 4.5 se observa que la barra
presentd una microestructura muy similar con pequefias cantidades de
precipitados. El tamafio de grano en el centro de la barra (Zona 1) fue de ASTM
# 4.0 ALA #1.5 (89.8 um ALA 213.6 um), para la parte intermedia (Zona 2) fue
de ASTM # 4.0 ALA # 1.0 (89.8 um ALA 254.0 um) y para el exterior de la barra
(Zona 3) fue de ASTM # 3.5 ALA # 1.0 (106.8 um ALA 254.0 um). Las zonas
también se analizaron con un microscopio portatil y las imagenes se encuentran

en el apéndice C (al igual que las obtenidas del macroataque realizado).

o ’ { ; ““'r‘if AL
.-.'"’_1 ‘ “ﬂ,_, { .? . ‘/ s i
W % kY . e ; I..’. . 3 ..;.I.-
I

Figura 4.5 Microestructura de (a) Zona 1 (b) Zona 2 y (c) Zona 3 a 50X
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4.3.2 Efecto del tratamiento de pre-solubilizado a 1200°C

Como se mencion6 en el punto 3.2.2.3 la mitad de las probetas fueron
solubilizadas a 1200°C durante 4 horas antes de la deformacion en caliente.
Esto con el fin de comprobar o descartar que las zonas de precipitacion se
forman a partir de los precipitados presentes en la materia prima. En la Figura
4.6 se muestra el efecto del pre-solubilizado (en este caso obtenido sobre la
probeta 3A), en donde se observa claramente que después del tratamiento
térmico la microestructura de la probeta presenta menos precipitados y es mas
homogénea, también se observa un tamafio de grano ligeramente mayor al de
la materia prima. Este mismo efecto se obtuvo en el resto de las probetas pre-
solubilizadas (ver Figuras de la A2 a la A9 en el apéndice A).

El tamafio de grano promedio de las probetas en condicion de materia
prima fue de ASTM # 4.0 ALA # 1.0 (89.8 um ALA 254.0 um) y a la muestra
testigo que se le midi6 dureza en esta condicion presenté 311 HV (31 HRC). En
cuanto a las probetas pre-solubilizadas, presentaron un tamafio de grano
promedio de ASTM # 3.0 ALA # 0.5 (127.0 pm ALA 302.1 pm) y la dureza en

condicién de pre-solubilizado fue de 201 HV (11 HRC). Los valores de dureza

obtenidos en las muestras testigo se encuentran en la Tabla 2D del apéndice D.

i /\\‘/\}J_\ —~y

Figura 4.6 Microestructura de la probeta 3A: (a) en condicion de materia prima
(b) después del tratamiento de pre-solubilizado a 50X.
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En la Figura 4.7 se presentan unas imagenes tomadas en el MEB
mediante la técnica de electrones secundarios, donde se muestra una
comparacion de la microestructura en condicion de materia prima contra la
microestructura pre-solubilizada. Se puede observar (ademas del efecto de pre-
solubulizado descrito anteriormente) que a simple vista, ambas muestras
presentan precipitados del mismo tipo distribuidos sobre la matriz.

Figura 4.7 (a) Muestra en condicion de materia prima (b) muestra en condicion

de pre-solubilizado a 100X.

En la Figura 4.8 se muestra una imagen obtenida a 15 000X de uno de los
precipitados encontrados (en este caso en la matriz de la muestra en condicion
de materia prima). Para identificarlos se realizaron mapas de analisis quimico
sobre los precipitados presentes en cada condicion (ver Figuras B15 y B16 del
apéndice B), los resultados indicaron que estan compuestos principalmente de
molibdeno, cromo y carbono por lo que se deduce que corresponden a carburos

primarios del tipo MsC.
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Figura 4.8 Precipitado presente en la microestructura de la muestra en

condicion de materia prima a 15 000X.

4.3.3 Ensayos de compresion en caliente

En la Figura 4.9 se presenta la seccion transversal de las probetas 8A y
17B en donde se puede ver claramente el flujo de deformacion interna que
sufrieron estas probetas debido al esfuerzo aplicado durante los ensayos de

compresion en caliente. Este efecto se describe mediante 3 regiones:

e Region 1 (R-1): conocida como “regidn muerta” porque no existe tanta
deformacion debido a que estuvo en contacto directo con la superficie
de las planchas a la hora de la compresion.

e Region 2 (R-2): es la region que sufre la deformaciéon mas intensa y
normalmente se presenta en forma de cruz.

e Region 3 (R-3): en la cual solo hay deformacion moderada y se ubica

en donde se presenta el abarrilamiento (a los costados de la probeta).
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(b)

[ 20 mm |

Figura 4.9 (a) Regiones de deformacion de la probeta pre-solubilizada 8A y (b)
regiones de deformacion de la probeta 17B en condicién de materia prima.

Aunque todos los ensayos se realizaron bajo los mismos parametros de
deformacioén, los andlisis de las probetas indicaron diferentes flujos de
deformacion. Esto se debid principalmente a una posible desalineacion en las
planchas de compresion o a que la probeta se movio a la hora de deformarla.
La forma y el tamafio de los granos que presentd cada una de las diferentes
regiones analizadas, fue muy similar para todas las probetas entre si. Por lo que
se resume que, el grado de abarrilamiento y el flujo de deformacion que
presentd cada una de las probetas varié segun la manera en que se aplico el
esfuerzo para cada una de ellas.

De la Figura 4.10 a la 4.15 se presenta el andlisis microestructural
realizado a 6 de las probetas deformadas (cada una representa una de las 6
condiciones ensayadas durante la compresion en caliente). EI nimero en las
imagenes indica las diferentes zonas de deformacién analizadas en las
muestras, el nimero 1 corresponde a la zona que presentd mayor tamafio de
grano y asi hasta llegar al nimero 5 que indica la zona que presentd un tamafio
de grano mas fino. En el apéndice A se presentan las imagenes tomadas del
resto de las probetas deformadas.
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Figura 4.10 Microestructura a 50X de las zonas de deformacion que presento la
probeta 9A pre-solubilizada a 1200°C y deformada a 1050°C.

La microestructura analizada en la probeta 9A (ver Figura 4.10) indica que
las zonas 1 y 2 presentaron una estructura tipo equiaxial con un tamafo de
grano muy similar entre si, casi no sufrieron deformacion lo que indica que
estas zonas pertenecen a una region muerta. La zona 3 presentd una estructura
tipo collar y la zona 4 presentd una estructura del tipo daplex bimodal y ambas
corresponden a regiones con deformacion moderada. La zona 5 fue la zona que
presentdé mayor porcentaje de granos finos (60%), esto quiere decir que
corresponde a la region donde hubo mayor deformacién y por lo tanto donde

existié una mayor recristalizacion dinamica.
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Figura 4.11 Microestructura a 50X de las zonas de deformacion que presento la

probeta 18B deformada en condicién de materia prima a 1050°C.

La microestructura analizada en la probeta 18B (ver Figura 4.11) muestra
un comportamiento similar al de la probeta 9A, en donde las zonas 1 y 2
corresponden a regiones muertas, por lo que casi no sufrieron deformacién y
presentaron una estructura tipo equiaxial. Las zonas 3 y 4 corresponden a
regiones con deformacion moderada y presentaron una estructura del tipo
duplex bimodal. La zona 5 también presenté una estructura tipo duplex bimodal
con un 70% de granos finos recristalizados. En la region de mayor deformacion
(zona 5) se distingue mas facilmente que la probeta 9A presentd un tamafio de
grano ligeramente mayor al observado en la probeta 18B, esto debido al
tratamiento térmico de solubilizado que se aplicé en la probeta 9A antes de la

deformacion en caliente.
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Figura 4.12 Microestructura a 50X de las zonas de deformacion que presento la
probeta 6A pre-solubilizada a 1200°C y deformada a 1100°C.

En la Figura 4.12 se puede observar que las grietas presentes en la
probeta 6A se formaron en direccion al flujo con mayor deformacion. La probeta
presentd en las zonas 1 y 2 una estructura tipo equiaxial con un tamafio de
grano similar. Las zonas 3 y 4 presentaron deformacibn moderada y una
estructura tipo duplex bimodal. Y la zona 5 también obtuvo una estructura tipo
duplex bimodal con 50% de granos finos recristalizados. El flujo de deformacion
gue presento la muestra 6A varié un poco a los flujos analizados anteriormente,
es probable que la probeta se haya movido un poco a la hora de hacer la

compresion.
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Figura 4.13 Microestructura a 50X de las zonas de deformacién que presento la
probeta 15B deformada en condicién de materia prima a 1100°C.

La probeta 15B (ver Figura 4.13) también presentdé grietas que
coincidieron con la direccién de flujo con mayor deformacion. El flujo en esta
probeta vari6 aun mas que en las anteriores, sin embargo se observaron las
mismas zonas de deformacion que presentaron las otras probetas. La “region
muerta” corresponde a las zonas 1 y 2 donde se observa un tipo de grano
equiaxial sin deformaciéon. En la zona 3 el grano es uniforme y elongado,
mientras que la zona 4 presenta una estructura tipo collar (ambas zonas
presentaron deformacion moderada). Finalmente la zona 5 (region de mayor
deformacion) obtuvo una estructura tipo daplex bimodal con un 70% de granos
finos recristalizados.
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Figura 4.14 Microestructura a 50X de las zonas de deformacién que presento la
probeta 2A pre-solubilizada a 1200°C y deformada a 1130°C.

El analisis microestructural de la probeta 2A (ver Figura 4.14) indica que
en las zonas 1 y 2 se muestra un tipo de grano equiaxial. La zona 3 presentd
deformaciéon moderada y en consecuencia obtuvo un tipo de grano elongado y
uniforme. La zona 4 presentd una estructura tipo duplex bimodal con un 40% de
granos finos recristalizados y en la region con mayor deformacion (zona 5)
también se obtuvo una microestructura tipo duplex bimodal pero con 70% de
granos finos recristalizados. En esta probeta (2A) también se muestra el efecto
observado en las probetas 6A y 15B, donde las grietas coinciden con el flujo de

mayor deformacion.
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Figura 4.15 Microestructura a 50X de las zonas de deformacion que presento la

probeta 12B deformada en condicién de materia prima a 1130°C.

La probeta 12B (Figura 4.15) en la zona 1 muestra una estructura
uniforme con un tipo de grano equiaxial, mientras que en la zona 2 se observo
una estructura de tipo collar con granos elongados. En las zonas 3 y 4 se
presenta una estructura tipo duplex bimodal (ambas con deformacion
moderada) y finalmente, en la regién con mayor deformacion (zona 5) se obtuvo
una estructura tipo duplex bimodal con un 60% de granos finos recristalizados.

De la Figura 4.16 a la 4.21 se presentan graficados los resultados del

tamafio de grano obtenido en las probetas mostradas anteriormente en las

Figuras de la 4.10 a la 4.15.
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Figura 4.16 Tamafio de grano de las zonas de deformacion que presento la
probeta 9A (pre-solubilizada a 1200°C y deformada a 1050°C).
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Figura 4.17 Tamafo de grano de las zonas de deformacion que presento la

probeta 18B (deformada en condicion de materia prima a 1050°C).
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Probeta 6A (deformada)
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Figura 4.18 Tamafo de grano de las zonas de deformacion que presento de la
probeta 6A (pre-solubilizada a 1200°C y deformada a 1100°C).
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Figura 4.19 Tamafio de grano de las zonas de deformacion que presento de la
probeta 15B (deformada en condicidon de materia prima a 1100°C).
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Figura 4.20 Tamafio de grano de las zonas de deformacion que presento la
probeta 2A (pre-solubilizada a 1200°C y deformada a 1130°C).
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Figura 4.21 Tamafo de grano de las zonas de deformacion que presento la

probeta 12B (deformada en condicion de materia prima a 1130°C).
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Segun lo observado en la Figura de la 4.10 a la Figura 4.21 y en las tablas
1A, 2A y 3A del apéndice A, todas las probetas sometidas a compresion en
caliente mostraron un flujo de deformacion representado por 5 zonas diferentes.
Cada zona muestra el efecto obtenido debido a la influencia del esfuerzo

aplicado mediante 3 regiones de deformacién, como se detalla a continuacion.

En la mayoria de las probetas, las zonas 1 y 2 correspondieron a regiones
muertas presentando una microestructura sin deformacion y un tipo de grano
equiaxial. Al no existir deformacibn no se presentaron fendmenos de
recristalizacién dindmica, por lo que solo se observo un crecimiento de grano en

la microestructura de esas zonas.

Las zonas 3 y 4 se caracterizaron por ser regiones con deformacién
moderada, esto se vib reflejado en el tipo de microestructura obtenida. Para la
mayoria de las probetas se observd en esas zonas una estructura tipo duplex
bimodal y en algunos casos de tipo collar, esto debido a que durante el proceso
de recristalizacion dinamica, los limites de grano actian como sitios
preferenciales de nucleacién formando nuevos granos y resultando en una
estructura mas fina. La temperatura es un factor que favorece a la velocidad de
recristalizacion, en las Tablas 1A, 2A y 3A del apéndice A, se puede observar
gue para las zonas 3 y 4 el mayor porcentaje de granos finos recristalizados se
obtuvo a 1130°C.

La zona 5 (para todas las probetas), fue la regidon con mayor deformacién
presentando en todos los casos una estructura tipo duaplex bimodal con un
mayor porcentaje de granos finos recristalizados. Esto debido a que con una
mayor deformacién, mayor es la cantidad de ndcleos que son activados y por lo
tanto mayor la cantidad de nuevos granos recristalizados que aparecen

produciendo una estructura de granos finos mayormente recristalizada.
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Los granos elongados de mayor tamafo que se presentaron en las zonas
deformadas 3, 4 y 5 son granos que no pudieron ser recristalizados durante los
ensayos de compresion en caliente y su morfologia elongada indica que tienen
energia suficiente para recristalizar en el proceso de tratamiento térmico
posterior (solubilizado). Para las 3 temperaturas de deformacion, las
microestructuras obtenidas en todas las probetas ensayadas fueron muy
similares entre si; en base a esto, se descarta que el rango de temperaturas de
estudiado, o el tratamiento térmico de pre-solubilizado hayan tenido alguna

influencia sobre las microestructuras resultantes de las muestras deformadas.

4.3.4 Efecto del tratamiento térmico (solubilizado)

Como se mencion6 en la Tabla 8 se realizaron tratamientos de
solubilizado a 3 temperaturas diferentes (1045°C, 1080°C y 1115°C). En la
Figura 4.22 se puede observar que en la microestructura de la probeta 10B
(solubilizada a 1045°C) se formaron bandas de precipitacién en direcciéon al
flujo que presentd mayor deformacion. En cuanto a las probetas 5A y 15B
solubilizadas a 1080°C y a 1115°C (mostradas en las Figuras 4.23 y 4.24)
presentaron una microestructura completamente recristalizada.

(b)

1 20 mm 1

Figura 4.22 Microestructura de la probeta 10B: (a) antes y (b) después del
tratamiento de solubilizado a 1045°C.
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(b)

1 20 mm 1

Figura 4.23 Microestructura de la probeta 5A: (a) antes y (b) después del
tratamiento de solubilizado a 1080°C.

(a) (b)

1 20 mm 1

Figura 4.24 Microestructura de la probeta 15B: (a) antes y (b) después del
tratamiento de solubilizado a 1115°C.

De la Figura 4.25 a la 4.40 se muestra el analisis microestructural
realizado sobre algunas de las probetas solubilizadas. El ndmero en las
imagenes (al igual que en el caso de las probetas deformadas) indica de menor
a mayor el tamafio de grano que presentd cada una de las zonas analizadas.
Para el andlisis de las probetas solubilizadas a 1080°C y 1115°C solo se
tomaron 2 imégenes, esto debido a que presentaron una microestructura
completamente recristalizada y uniforme. En el apéndice A se presentan las

imagenes tomadas del resto de las probetas solubilizadas.
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Figura 4.25 Imagenes tomadas a 50X por MO donde se muestra la
microestructura recristalizada y las bandas de precipitacion formadas en la

probeta 1A después de un solubilizado a 1045°C

(a)

Figura 4.26 Detalle de microestructura de bandas de precipitacion en la probeta
1A: (a) a 100X y (b) a 500X.
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Figura 4.27 Imagenes tomadas a 50X por MO donde se muestra la
microestructura recristalizada y las bandas de precipitacion formadas en la
probeta 10B después de un solubilizado a 1045°C.

Figura 4.28 Detalle de microestructura de bandas de precipitacion en la probeta
10B: (a) a 100X y (b) a 500X.
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Figura 4.29 Imagenes tomadas a 50X por MO donde se muestra la
microestructura recristalizada y las bandas de precipitacion fromadas en la
probeta 7A después de un solubilizado a 1045°C.

(b)

Figura 4.30 Detalle de microestructura de bandas de precipitacion en la probeta
7A: (a) a 100X y (b) a 500X.
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Figura 4.31 Imagenes tomadas a 50X por MO donde se muestra la
microestructura recristalizada y las bandas de precipitacion formadas en la

probeta 13B después de un solubilizado a 1045°C.

100 pm;

(b)

Figura 4.32 Detalle de microestructura de bandas de precipitacion en la probeta
13B: (a) a 100X y (b) a 500X.
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Figura 4.33 Imagenes tomadas a 50X por MO donde se muestra una
microestructura totalmente recristalizada en la probeta 5A después de un
solubilizado a 1080°C.

Figura 4.34 Detalle de microestructura de: (a) zona 1 y (b) zona 2 en la probeta
5A a 100X.
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Figura 4.35 Imégenes tomadas a 50X por MO donde se muestra una
microestructura totalmente recristalizada en la probeta 14B después de un
solubilizado a 1080°C.

Figura 4.36 Detalle de microestructura de: (a) zona 1 y (b) zona 2 en la probeta
14B a 100X.

91



Figura 4.37 Imagenes tomadas a 50X por MO donde se muestra una
microestructura totalmente recristalizada en la probeta 6A después de un
solubilizado a 1115°C.

Figura 4.38 Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 2 en la probeta
6A a 100X.
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Figura 4.39 Iméagenes tomadas a 50X por MO donde se muestra una
microestructura totalmente recristalizada en la probeta 15B después de un
solubilizado a 1115°C.

Figura 4.40 Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 2 en la probeta
15B a 100X.
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El efecto obtenido en los diferentes tratamientos de solubilizado se resume
de la siguiente manera: En todas las probetas tratadas a 1045°C (T1) se
observaron bandas o zonas de precipitacion muy similares a las que presento la
muestra de la colada nimero 1, en donde la presencia de precipitados fijados
en los limites de grano bloquearon el crecimiento de los mismos ocasionando

un tamafio de grano de ASTM # 10.0 (11.2 um) en esas zonas.

Las bandas de precipitacion (tanto para las probetas ensayadas en
condicion de materia prima, como para las que fueron pre-solubilizadas), se
formaron durante los ensayos de compresion en caliente sobre las regiones con
mayor deformacion. Sin embargo, segun lo observado de la Figura 4.25 a la
Figura 4.32, las probetas ensayadas en condicion de materia prima fueron las
gue presentaron una mayor cantidad de aglomeramiento en las bandas de
precipitacion, por lo que se deduce que el tratamiento térmico de pre-

solubilizado tiene influencia sobre las bandas de precipitacion.

En base a las caracteristicas de formaciébn que presentaron los
precipitados, y de acuerdo a los estudios realizados por Kruger 21 sobre esta
aleacion; se cree que los precipitados en las bandas corresponden a la fase L.
Esta fase se puede presentar en un rango de temperatura de aproximadamente
870°C a 1040°C, lo cual explica porque la presencia de estas bandas solo se
observo en las probetas solubilizadas a 1045°C (T1).

Durante los 3 tratamientos de solubilizado se promovieron fendmenos de
recristalizacion y crecimiento de grano. Pero solo los tratamientos efectuados a
1080°C (T2) y 1115°C (T3) proporcionaron la energia suficiente para disolver la
fase Y. Segun lo observado de la Figura 4.25 a la 4.40 y en las tablas 4A, 5A 'y
6A del apéndice A; todas las muestras (independientemente de la temperatura
a la que fueron solubilizadas), presentaron una variacion en el tamafio de grano
de entre ASTM # 4.0y # 6.0 (89.8 um y 44.9 um) con un ALA de entre ASTM #

1y 3 (254 ym y 127 pm), por lo que no se encontrdé ninguna relacién con el
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tamafo de grano y el incremento en la temperatura de solubilizado. Esto puede
ser resultado de la heterogeneidad presentada en la prensa industrial a la hora

de los ensayos de compresion en caliente.

En el caso de la colada numero 1 el tratamiento de solubilizado a 1080°C
no fue efectivo para disolver la fase |, esto posiblemente se deba a que esta
colada (en condicion de materia prima) contenia una mayor proporcion de
aglomeraciones de precipitados primarios y/o carburos en su microestructura;
esto como consecuencia de una probable conversién no efectiva de lingote a
barra durante la fabricacién de esta colada. Es posible que la presencia de esas
aglomeraciones, pudiera haber favorecido a la formacion de la fase u durante la

deformacion en caliente.

4.3.5 Resultados de microscopia electronica de barrido (MEB)

Mediante la técnica de electrones retrodispersados, se observo la
presencia de bandas de precipitacion en la probeta 10B. En la Figura 4.41 y
4.42 se muestra el analisis puntual realizado sobre una de las bandas de
precipitacion y sobre la matriz del material. La probeta 10B al igual que la
muestra de la colada nimero 1 present6 dos tipos de precipitados:

e Precipitados del tipo 1 (con morfologia alargada).

e Precipitados del tipo 2 (con morfologia redonda).

Los resultados del analisis quimico cualitativo (EDX) también indicaron
que el contenido de molibdeno en ambos tipos de precipitados aumenta
considerablemente en comparacion con la matriz. En la Tabla 11 se muestra el
porcentaje en peso aproximado de los elementos contenidos en cada punto
analizado. De la Figura B17 a la B24 en el apéndice B se presentan el resto de

las imagenes obtenidas por MEB de la probeta 10B.

95



D det | !
mm | ETD CIDIT UANL

mm | ETD | CIIDIT UAN

Figura 4.42 Analisis puntual de los precipitados presentes en una banda de

precipitacion a 3 000X.
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Tabla 11. Porcentaje en peso aproximado de las zonas analizadas en
la colada 2.

Precipitado tipo 2

Precipitado tipo 1

Elemento | % Peso | Elemento | % Peso | Elemento | % Peso
MiL 64.83 MiL 37.62 MiL 54.83
Mol 268.38 Mol 55.65 Mol 37.06
Cri 8.79 CrK 6.73 CrK 8.11

Total 100 Total 100 Total 100
Ni=Mo>Cr Mo = Ni>Cr Ni = Mo = Cr

4.3.6 Analisis de microdureza vickers

4.3.6.1 Efecto de los tratamientos térmicos sobre la dureza

A continuacion se explica el efecto obtenido de los diferentes tratamientos
térmicos sobre la dureza de distintas muestras ensayadas provenientes de la
colada numero 2. En la Figura 4.43 y 4.44 se puede observar que las probetas
en condicion de deformadas obtuvieron valores de dureza comprendidos en un
rango de entre 291 HV (29 HRC) y 312 HV (31 HRC). En condicién de
solubilizado, se observd una disminucion en la dureza de aproximadamente un
15% para las muestras tratadas a 1045°C, mientras que a temperaturas de
1080°C y 1115°C, las muestras presentaron una disminucion de alrededor del
23%; esta diferencia en la disminucion de dureza se debe al efecto de las
bandas de precipitacion presentes en la microestructura de las muestras
solubilizadas a 1045°C.

Después del tratamiento de envejecido realizado a 650°C se presentd un
incremento muy marcado en la dureza de las muestras; el cual fue de

aproximadamente un 56% para las muestras solubilizadas a 1045°C y de un
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67% para las que fueron solubilizadas a 1080°C y 1115°C. Este incremento
observado en la dureza es asociado directamente a la formacion de la fase que
endurece la aleacion; por lo que se puede concluir que en las muestras
ensayadas se llevd a cabo una correcta precipitacion de los dominios

Ni2(Mo,Cr) durante el envejecido a 650°C.

Para el envejecido, los valores de dureza mas altos se obtuvieron en las
muestras que fueron solubilizadas a 1045°C. Con los resultados obtenidos se
pudo ver claramente el efecto que tuvieron las bandas de precipitacion sobre la
dureza de las muestras 1A y 10B. La dureza final que presento la probeta 1A
(pre-solubilizada) fue de 410 HV (41 HRC), mientras que en la probeta 10B (no
pre-solubilizada) fue de 439 HV (44 HRC). Se cree que esta diferencia pudo
haber sido efecto del tratamiento de pre-solubilizado que recibio la probeta 1A

antes de los ensayos de compresion en caliente.

Dureza HV (promedio)

410

—8—ProbetalA
(solubilizada a
1045°C)

=E=Probeta8A
(solubilizadaa
1080°C)

—8—Probetab A
(solubilizadaa
1115°C)

Deformada Solubilizada Envejecida

Condiciones de proceso

Figura 4.43 Efecto del tratamiento térmico sobre probetas pre-solubilizadas
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Dureza HV (promedio)

439

—8—Probetalld B
391 (solubilizada a
1045°C)

390
=B—Probetal7 B

(solubilizadaa

1080°C)
312

310 —8—Probetal5B
312 278 (solubilizadaa
1115°C)

229

Deformada Solubilizada Envejecida

Condiciones de proceso

Figura 4.44 Efecto del tratamiento térmico sobre probetas no pre-solubilizadas.

4.3.6.2 Efecto final de la dureza obtenido sobre las muestras de las

coladas 1y 2

A continuacion se encuentran graficados los valores de dureza obtenidos
en todas las muestras provenientes de la colada numero 2 (después de haber
sido tratadas térmicamente). En la Figura 4.45 se observa facilmente el efecto

gue tienen las bandas de precipitacion sobre la dureza de las muestras.

Los resultados indicaron que existe una gran diferencia entre la dureza de
las probetas que presentaron bandas de precipitacion (tratadas a 1045°C) y las
probetas que fueron tratadas a 1080°C y 1115°C. La mayoria de los valores de
dureza obtenidos en las probetas solubilizadas a 1045°C superaron el valor de
410 HV obtenido anteriormente en la muestra de la colada numero 1, (la cual

presento el mismo defecto de bandas de precipitacion en su microestructura).
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Dureza HV (promedio)

También se pudo observar que la probeta 10B, fue la muestra que obtuvo
el valor de dureza mas alto, esto debido a que presenté una mayor cantidad de
bandas de precipitacion y de aglomeraciones de precipitados g en su
microestructura.

430 -

420 -

Dureza en muestra
proveniente de la colada 1

410 -

390 4

380 4

370

1A |u. |n. 108 |133 |lEB 2a | 5A |Eﬁ 113|143 |l}'B A |Eh |3}\ 128 |153 |133 {No. de probeta)

Pre-solubilizadasa | Mo pre-solubilizadas | Pre-solubilizadasa |Mo pre-solubilizadas | Pre-solubilizadasa | Mo pre-solubilizadas
1200°C 1200°C 1200°C

Solubilizadas a 1045°C/Envejecidas a 650°C | Solubilizadas a 1080°C/Envejecidas a650°C | Solubilizadas a 1115°C{Envejecidas a 650°C

L J L ]
T Ll
Probetas con bandas Probetas sin bandas
de precipitacian de precipitacian

(Condiciones de proceso)

Figura 4.45 Valores de dureza obtenidos de las muestras provenientes de las

coladas 1y 2.
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CAPITULO V

CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES

5.1Conclusiones

e Todas las muestras de la colada numero 2, solubilizadas a 1045°C
presentaron en su microestructura, bandas de precipitacion muy similares
a las observadas en la muestra de la colada niumero 1.

e Las muestras de la colada numero 2 sometidas a compresion en caliente
bajo las 3 temperaturas propuestas (1050°C, 1100°C y 1130°C),
presentaron un flujo de deformacion clasificado en 5 zonas diferentes,
cada zona mostré el efecto obtenido debido a la influencia del esfuerzo
aplicado mediante 3 regiones de deformacion.

¢ En todas las muestras de la colada namero 2, la zona 5 fue la regién que
presentd mayor deformacion y por lo tanto donde se observo el mayor
porcentaje de granos finos recristalizados.

e Las bandas de precipitacion se formaron durante los ensayos de
compresion en caliente sobre las regiones de mayor deformacion.

e Las muestras deformadas en condicién de materia prima, presentaron una
mayor cantidad de aglomeramiento en las bandas de precipitacion, por lo
que se puede concluir que el tratamiento de pre-solubilizado tuvo
influencia sobre las bandas de precipitacion.

e En base a las caracteristicas de formacidbn que presentaron los
precipitados encontrados en las muestras de la colada namero 2, se

puede deducir que corresponden a la fase J.
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Las muestras de la colada nimero 2 solubilizadas a 1080°C y a 1115°C,
presentaron una microestructura completamente recristalizada y libre de
bandas de precipitacion, por lo que este rango de temperaturas es
recomendado durante el procesamiento de la aleacion.

La dureza en las muestras de la colada numero 2 incremento
notablemente después de un tratamiento de envejecido a 650°C; este
incremento es asociado a la formacion de la fase Ni2(Mo,Cr) que endurece
a la aleacion.

La dureza final de las muestras solubilizadas a 1045°C obtuvieron valores
comprendidos en un rango de entre 410 y 440 HV, mientras que las
muestras solubilizadas a 1080°C y a 1115°C presentaron valores por
debajo de 396 HV, ambos casos cumplen con las especificaciones de
dureza requeridas para este tipo de superaleacion. Sin embargo, con los
resultados obtenidos se puede relacionar el efecto que tienen las bandas
de precipitacion sobre las propiedades de dureza en la aleacion.

Debido a la heterogeneidad presentada durante los ensayos de
compresion en caliente, no se pudo determinar ninguna relacion entre el
tamafio de grano obtenido en las muestras de la colada numero 2, la
temperatura a la que fueron deformadas y los tratamientos de solubilizado

a los que fueron sometidas.

5.2 Recomendaciones

Se recomienda realizar un analisis de TEM sobre las muestras
solubilizadas a 1045°C, para obtener informacion cristalografica de las
fases y los precipitados presentes en la microestructura y en las bandas.

Realizar ensayos de compresion en caliente variando el porcentaje y la
temperatura de deformacion, para poder tener una mejor comprension del
efecto que tienen estos parametros sobre la formacion de bandas de

precipitacion.
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Realizar ensayos de tension tanto a temperatura ambiente como a
elevada sobre muestras que presenten bandas de precipitacion, para
poder determinar como afectan a las propiedades mecanicas de la
aleacion.

Para determinar el efecto de pre-solubilizado sobre las bandas de
precipitacion, se recomienda realizar una medicion del tamafio y el
porcentaje de los precipitados presentes en las muestras solubilizadas a
1045°C.
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APENDICE A

En esta seccidn se presentan las imagenes obtenidas mediante microscopia

Optica que no fueron presentadas en el capitulo IV.

A.1 Colada 1:

Figura Al. Microestructura del tipo duplex bimodal presente en la muestra de
anillo a 100X.
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A.2 Colada 2:

A.2.1 Efecto del tratamiento de pre-solubilizado a 1200°C

Figura A2. Microestructura de la probeta 1A: (a) en condicion de materia prima
(b) después del tratamiento de pre-solubilizado a 50X.

Figura A3. Microestructura de la probeta 2A: (a) en condicion de materia prima

(b) después del tratamiento de pre-solubilizado a 50X.
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Figura A4. Microestructura de la probeta 4A: (a) en condicion de materia prima
(b) después del tratamiento de pre-solubilizado a 50X.

Figura A5. Microestructura de la probeta 5A: (a) en condicion de materia prima

(b) después del tratamiento de pre-solubilizado a 50X.
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Figura A6. Microestructura de la probeta 6A: (a) en condicion de materia prima

(b) después del tratamiento de pre-solubilizado a 50X.

Figura A7. Microestructura de la probeta 7A: (a) en condicion de materia prima

(b) después del tratamiento de pre-solubilizado a 50X.
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Figura A8. Microestructura de la probeta 8A: (a) en condicion de materia prima
(b) después del tratamiento de pre-solubilizado a 50X.

Figura A9. Microestructura de la probeta 9A: (a) en condicion de materia prima

(b) después del tratamiento de pre-solubilizado a 50X.
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Figura A10. Microestructura de la probeta 10B en condicion de materia prima a
50X.

Figura A11. Microestructura de la probeta 11B en condicion de materia prima a
50X.
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Figura A12. Microestructura de la probeta 12B en condicion de materia prima a
50X.

Figura A13. Microestructura de la probeta 13B en condicion de materia prima a
50X.
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Figura Al14. Microestructura de la probeta 14B en condicion de materia prima a
50X.

Figura A15. Microestructura de la probeta 15B en condicion de materia prima a
50X.

115



Figura A16. Microestructura de la probeta 16B en condicion de materia prima a
50X.

Figura A17. Microestructura de la probeta 17B en condicion de materia prima a
50X.
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Figura A18. Microestructura de la probeta 18B en condicion de materia prima a
50X.
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A.2.2 Ensayos de compresion en caliente

Figura A19. Microestructura a 50X de las zonas de deformacion que presenté la
probeta 7A pre-solubilizada a 1200°C y deformada a 1050°C.

(a) (b)

Figura A20. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
7A a 100X.
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Figura A21. Microestructura a 50X de las zonas de deformacion que presenté la
probeta 8A pre-solubilizada a 1200°C y deformada a 1050°C.

s 1

(a) (b)
Figura A22. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
8A a 100X.
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Figura A23. Microestructura a 50X de las zonas de deformacion que presenté la
probeta 16B deformada en condicion de materia prima a 1050°C.

(a) (b)
Figura A24. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
16B a 100X.
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Figura A25. Microestructura a 50X de las zonas de deformacion que presenté la
probeta 17B deformada en condicién de materia prima a 1050°C.

(a) (b)
Figura A26. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
17B a 100X.
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Figura A27. Microestructura a 50X de las zonas de deformacion que presenté la
probeta 4A pre-solubilizada a 1200°C y deformada a 1100°C.

(a) (b)
Figura A28. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
4A a 100X.
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Figura A29. Microestructura a 50X de las zonas de deformacion que presenté la
probeta 5A pre-solubilizada a 1200°C y deformada a 1100°C.

(a) (b)
Figura A30. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
5A a 100X.
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Figura A31. Microestructura a 50X de las zonas de deformacion que presenté la
probeta 13B deformada en condicién de materia prima a 1100°C.

(a) (b)
Figura A32. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
13B a 100X.
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Figura A33. Microestructura a 50X de las zonas de deformacion que presenté la

probeta 14B deformada en condicién de materia prima a 1100°C.

(a) (b)

Figura A34. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
14B a 100X.
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Figura A35. Microestructura a 50X de las zonas de deformacion que presenté la
probeta 1A pre-solubilizada a 1200°C y deformada a 1130°C.

(b)
Figura A36. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
1A a 100X.
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Figura A37. Microestructura a 50X de las zonas de deformacion que presenté la
probeta 3A pre-solubilizada a 1200°C y deformada a 1130°C.

(a) (b)

Figura A38. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
3A a 100X.
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Figura A39. Microestructura a 50X de las zonas de deformacion que presenté la

probeta 10B deformada en condicion de materia prima a 1130°C

(a) (b)
Figura A40. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
10B a 100X.
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Figura A41. Microestructura a 50X de las zonas de deformacion que presenté la

probeta 11B deformada en condicién de materia prima a 1130°C

(a) (b)
Figura A42. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
11B a 100X.

129



Tabla 1A. Tamafo de grano y microestructuras de las probetas deformadas

a 1050°C.
No Zonal Zona 5
Probt;ta (Tamafio de Zona 2 Zona 3 Zona 4 (Tamafio de
grano mayor) grano menor)
Equiaxial Equiaxial Equiaxial Duplex bimodal Duplex bimodal
0, 0,
ASTM 4.0 ASTM 3.0 ASTM 3.0 40% ASTM 10.0 70% ASTM 10.0
60% ASTM 3.0 30% ASTM 6.0
ALAO ALA 00 ALAO ALAO ALA 3.0
0, 0,
) 89.8 um 127.0 pm 127.0 pm 6402f’ 11217'20 PL:’“ ;8;’ ‘1“1"; ‘:lz
(] . (] .
8 ALA 359.2 um ALA 508.0 pm ALA 359.2 um ALA 359.2 pum ALA 127.0 pm
(o'}
i Equiaxial Equiaxial Duplex bimodal Duplex bimodal Duplex bimodal
©
10% ASTM 9.5 30% ASTM 8.5 40% ASTM 8.5
o . .
e} Ai'IL'X/IOZOO Ai'IL'X/IOZOS 90% ASTM 2.0 70% ASTM 3.0 60% ASTM 3.5
©
ALA O ALA 1.0 ALA 1.0
N
i~ 10% 13.3 pm 30% 89.9 pm 40% 18.9 pm
0
S AJ\? (')Z %m - ALf;'OOS gmm 90% 179.6 pum 70% 127.0 pm 60% 106.8 pum
o CH CH ALA 359.2 um ALA 254.0 um ALA 254.0 um
1
ﬂ’_J Equiaxial Equiaxial Collar Duplex bimodal Duplex bimodal
[
(@) 20% ASTM 10.0 40% ASTM 9.0 60% ASTM 9.0
"o Ai::z/lo]as ASA-I:L,,\Q 3'5 80% ASTM 3.0 60% ASTM 3.0 40% ASTM 5.0
8 ALAO ALA 00 ALA 2.0
- 20% 11.2 um 40% 15.9 pum 60% 15.9 pm
© AL/flsf)su(;n AS:;'Sog ;‘m 80% 127.0 pum 60% 127.0 um 40% 63.5 pm
S L Hm SHM T ALA359.2 um ALA 508.0 um ALA 179.6 um
g Equiaxial Equiaxial Duplex bimodal Duplex bimodal Duplex bimodal
S 10% ASTM 10.0 50% ASTM 10.0 60% ASTM 10.0
g‘ Ai'll:z/IOZO.S Ai{z/lo?so 90% ASTM 4.0 50% ASTM 5.0 40% ASTM 3.5
o ALA 1.0 ALA 1.5 ALA 2.0
o ¥ 10% 11.2 pm 50% 11.2 pm 60% 11.2 um
= Af;a% %Tlm Aszbos ngm 90% 89.8 pm 50% 63.5 um 40% 106.8 pm
o~ ’ ’ ALA 254.0 pm ALA 213.6 pum ALA 179.6 um
(|
© Equiaxial Equiaxial EI().ngado Collar Duplex bimodal
o uniforme
© 9 . 9 .
o] ASTM 2.0 ASTM 4.0 ASTM 4.0 10/: ASTM 10.0 705) ASTM 9.5
N ALA 00 ALA O ALA 0.5 90% ASTM 4.5 30% ASTM 5.5
= ’ ALA 1.0 ALA 2.5
n 0, 0,
3 179.6 um 89.8 um 89.8 um ;g;’ ;;; Em ;8;’ ;gi ﬁm
o (' . (] .
b ALA 508.0 um ALA 359.2 um ALA 302.1 pm ALA 254.0 pum ALA 151.0 pm
(J]
S. Equiaxial Equiaxial Duplex bimodal Duplex bimodal Duplex bimodal
c 30% ASTM 10.0 30% ASTM 10.0 70% ASTM 10.0
2] A:'LI'X/IO35.O AASIXAOSS'S 70% ASTM 4.5 70% ASTM 5.0 30% ASTM 6.0
' ' ALA 1.5 ALA 1.0 ALA 2.5
30% 11.2 pm 30% 11.2 pm 70% 11.2 pm
ALlAZ;'OOZ thmm ALlfg'ng thmm 70% 75.5 um 70% 63.5 um 30% 44.9 um
M M ALA213.6 um ALA 254.0 um ALA 151.0 um
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Compresion a 1100°C

Tabla 2A. Tamafo de grano y microestructuras de las probetas deformadas

54
o
=)
<]
(o]
L |

©

o
o

©
=
=
=

o

?

]

S
a

Sin pre-solubilizado a 1200°C

a 1100°C.

Zonal Zona 5
(Tamaiio de Zona 2 Zona 3 Zona 4 (Tamaiio de
grano mayor) grano menor)

Equiaxial Equiaxial Collar Duplex bimodal Duplex bimodal
0, 0,
ASTM 2.5 ASTM 3.0 ASTM 3.0 40% ASTM 10.0 70% ASTM 9.5
ALA O ALA O ALA 00 60% ASTM 1.5 30% ASTM 6.5
ALA 00 ALA 3.5
0, 0,
151.0 um ALA 127.0 um 127.0 um 40% 11.2 um 70%13.3 um
359.2 um ALA359.2 um | ALA508.0 um 60%213.6 um 30%37.8 um
<M <M CH ALA 508.0 um ALA 106.8 pm
Equiaxial Equiaxial Equiaxial Duplex bimodal Duplex bimodal
0, 0,
ASTM 1.5 ASTM 2.0 ASTM 2.5 50% ASTM 9.5 60% ASTM 9.5
ALA 00 ALA 00 ALA O 50% ASTM 3.0 40% ASTM 5.0
ALAO ALA 1.5
0, 0,
213.6 um 179.6 pm 151.0 um 550(1;’ 11237'30 Tn ig;’ ;ii ﬁm
(] . (] .
ALA 508.0 um ALA 508.0 um ALA 359.2 um ALA359.2 pum ALA 213.6 pum
Equiaxial Equiaxial Duplex bimodal Duplex bimodal Duplex bimodal
20% ASTM 10.0 40% ASTM 10.0 50% ASTM 9.5
Ai-[z/loldo Ai{ro?so 80% ASTM 3.5 60% ASTM 2.5 50% ASTM 3.0
ALA 1.5 ALA 00 ALAO
20% 11.2 pm 40% 11.2 um 50% 13.3 pm
AL Az_z,gguomum AJ&; 6?3 %Tlm 80% 106.8 um | 60% 151.0 pm 50% 127.0 pm
’ ’ ALA 213.6 pum ALA 508.0 pum ALA 359.2 um
EI().ngado Elqngado Duplex bimodal Duplex bimodal Duplex bimodal
uniforme uniforme
40% ASTM 10.0 70% ASTM 10.0 70% ASTM 10.0
ASTM 4.0 ASTM 5.5 60% ASTM 5.5 30% ASTM 7.0 30% ASTM 7.0
ALALO ALA L0 ALA 1.0 ALA 4.0 ALA 4.5
40% 11.2 um 70% 11.2 pm 70% 11.2 pm
AL 5354“0”‘ A :32': 4“(;" | 60% 53.4 um 30% 31.8 um 30% 31.8 um
CH CH ALA 254.0 pm ALA 89.8 um ALA 75.5 um
Equiaxial Equiaxial Duplex bimodal Duplex bimodal Duplex bimodal
20% ASTM 10.0 50% ASTM 9.5 60% ASTM 10.0
ASTM 3.0 ASTM 3.5 80% ASTM 4.0 50% ASTM 5.0 40% ASTM 4.5
ALA 00 ALA 00 ALA 1.0 ALA 1.5 ALA 2.0
20% 11.2 pm 50% 13.3 um 60% 11.2 um
AL}f; (')% %m - ALi\OSG(')Z %m | 80%89.8 um 50% 63.5 um 40% 75.5 pm
ada CHM L ALA254.0 pm ALA213.6 um ALA 179.6 pum
Equiaxial Equiaxial Elo'ngado Collar Duplex bimodal
uniforme
0, 0,
ASTM 2.5 ASTM 3.5 ASTM 4.0 20% ASTM 10.0 70% ASTM 11.2
80% ASTM 3.5 30% ASTM 6.0
ALA 00 ALAO ALA 1.5 ALA 1.0 ALA 2.5
0, 0,
151.0 um 106.8 um 89.8 um 8202/" 1101ézs “"r’n ;g;’ ;i; “2
ALA508.0pum | ALA359.2um | ALA213.6 um et °3%S U

ALA 254.0 pm

ALA 106.8 pm
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Tabla 3A. Tamafno de grano y microestructuras de las probetas deformadas

Pre-solubilizado a 1200°C

Sin pre-solubilizado a 1200°C

No.
Probeta

a 1130°C
Zonal Zona 5
(Tamaiio de Zona 2 Zona 3 Zona 4 (Tamano de
grano mayor) grano menor)
Elqngado Collar Duplex bimodal Duplex bimodal Duplex bimodal
uniforme
10% ASTM 10.0 | 50% ASTM 10.0 80% ASTM 9.5
A:I/Lwl35'5 AS/IL'\//'\ g.o 90% ASTM 3.0 | 50% ASTM 3.5 20% ASTM 6.5
: ALA 1.0 ALA 1.0 ALA 3.0
10% 11.2 um 50% 11.2 um 80% 13.3 um
AJ\OZSE Pém - ALE%';)“;“ | 90%127.0um | 50%106.8 um 20% 37.8 um
Ou SHM A ALA 254.0 um ALA 254.0 um ALA 127.0 um
Equiaxial Equiaxial Elr?i?c?fmdce) Duplex bimodal Duplex bimodal
0, 0,
ASTM 2.5 ASTM 3.0 ASTM 3.0 40% ASTM 9.0 70%ASTM 9.5
60% ASTM 3.0 30% ASTM 4.5
ALA O ALA O ALA 00 ALAD ALA2S
0, 0,
151.0 um 127.0 um 127.0 um ;ﬁ;’ 11257'90 ‘L”r; ;8;’ %ii m
(] . (] .
ALA359.2 um | ALA359.2um | ALA508.0 um ALA359.2 ym ALAISL0 pm
Equiaxial Equiaxial Duplex bimodal Duplex bimodal Duplex bimodal
20% ASTM 10.0 |  40% ASTM 9.0 70% ASTM 9.5
Ai/':/'olo‘o AZIAMOIO'S 80% ASTM 3.0 |  60% ASTM 2.5 30% ASTM 5.0
ALA 1.0 ALA 00 ALA 2.5
20% 11.2 pm 40% 15.9 pm 70% 13.3 um
Af:a% %m - ALT: (')Z ‘Sm | 80%127.0 um | 60% 151.0 um 30% 63.5 um
CH CHM L ALA254.0 um | ALA508.0 pm ALA 151.0 um
Equiaxial Equiaxial Duplex bimodal Duplex bimodal Duplex bimodal
40% ASTM 8.5 50% ASTM 9.5 70% ASTM 9.5
AS:L'\:'\ g.o A:R/'l“(')o 60% ASTM 4.0 |  50% ASTM 6.0 30% ASTM 6.0
: ALA 15 ALA 3.0 ALA 4.0
40% 18.9 pm 50% 13.3 um 70% 13.3 um
AJ&;% gm - AL:92.58 4“8" | 60%s08 um 50% 44.9 um 30% 44.9 um
<M CHM ALA2136 um | ALA127.0 um ALA 89.8 um
Equiaxial Equiaxial Duplex bimodal Duplex bimodal Duplex bimodal
10% ASTM 10.0 |  40% ASTM 9.5 70% ASTM 9.5
AS:L'\I/; (3).0 A:R/'O?’S'O 90% ASTM 3.5 60% ASTM 4.5 30% ASTM 6.0
: ALA 0.5 ALA 1.0 ALA 2.5
10% 11.2 pm 40% 13.3 pm 70% 13.3 um
AL:,LAZ37;S)9 gm - AJ\Z; 6(; *im | 90%106.8 um |  60% 75.5 pm 30% 44.9 um
<M SHM L ALA302.1 um | ALA254.0 pm ALA 151.0 um
Equiaxial Collar Duplex bimodal Duplex bimodal Duplex bimodal
30% ASTM 9.5 |  40% ASTM 9.0 60% ASTM 9.5
A:IX/'I“(‘)O A:IX/'I“(‘)O 70% ASTM 4.0 |  60% ASTM 5.0 40% ASTM 4.0
' ' ALA 1.0 ALA 1.5 ALA 2.0
30% 13.3 um 40% 15.9 pm 60% 13.3 um
ALES;‘S 4“(')“ - AL292-58 4“8“ | 70%89.8 um 60% 63.5 pum 40% 89.8 pum
CH CHM A ALA254.0 um | ALA213.6 um ALA 179.6 um
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A.2.3 Efecto del tratamiento térmico (solubilizado)

Figura A43. Imagenes tomadas a 50X donde se muestra la microestructura de

la probeta 4A después de un solubilizado a 1045°C.

100 pm 20 pm

(b)

Figura A44. Detalle de microestructura de bandas de precipitacion de la probeta
4A: (a) a 100X y (b) a 500X.
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Figura A45. Imagenes tomadas a 50X donde se muestra la microestructura de
la probeta 16B después de un solubilizado a 1045°C.

Figura A46. Detalle de microestructura de bandas de precipitacién de la probeta
16B: (a) a 100X y (b) a 500X.
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Figura A47. Imagenes tomadas a 50X donde se muestra la microestructura de

la probeta 2A después de un solubilizado a 1080°C.

s

Figura A48. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
2A solubilizada a 1080°C a 100X.
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Figura A49. Imagenes tomadas a 50X donde se muestra la microestructura de

la probeta 8A después de un solubilizado a 1080°C.
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(a)

Figura A50. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
8A solubilizada a 1080°C a 100X.
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Figura A51. Imagenes tomadas a 50X donde se muestra la microestructura de

la probeta 11B después de un solubilizado a 1080°C.

_ \/\@% !}/Uﬂ p/{ \\\\\ _, dfw N 57

s

(b)

Figura A52. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
11B solubilizada a 1080°C a 100X.
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Figura A53. Imagenes tomadas a 50X donde se muestra la microestructura de
la probeta 17B después de un solubilizado a 1080°C.
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(a)

Figura A54. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
17B solubilizada a 1080°C a 100X.
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Figura A55. Imagenes tomadas a 50X donde se muestra la microestructura de
la probeta 3A después de un solubilizado a 1115°C.

Figura A56. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
3A solubilizada a 1115°C a 100X.
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Figura A57. Imagenes tomadas a 50X donde se muestra la microestructura de

la probeta 9A después de un solubilizado a 1115°C.

P

(b)

Figura A58. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
9A solubilizada a 1115°C a 100X.
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Figura A59. Imagenes tomadas a 50X donde se muestra la microestructura de
la probeta 12B después de un solubilizado a 1115°C.

Figura A60. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
12B solubilizada a 1115°C a 100X.
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Figura A61. Imagenes tomadas a 50X donde se muestra la microestructura de
la probeta 18B después de un solubilizado a 1115°C.

Figura A62. Detalle de microestructura de: (a) zona 1y (b) zona 5 de la probeta
18B solubilizada a 1115°C a 100X.
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Tabla 4A. Tamafo de grano y microestructuras de las probetas solubilizadas

Probetas pre-solubilizadas

Probetas no pre-solubilizadas

a 1045°C.
Zonal Zona 5
(Tamanfo de Zona 2 Zona 3 Zona 4 (Tamanfo de
no mayor) grano menor)
Equiaxial Equiaxial Equiaxial Duplex bimodal Duplex bimodal
10% ASTM 10.0 30% ASTM 10.0
AASIX/I:I%O AASIX/IlséO AASIXA:(')O 90% ASTM 6.5 70% ASTM 7.0
) ) ) ALA 4.0 ALA 4.0
29.8 um 63.5 um 449 pm 10% 11.2 pm 30% 11.2 pm
ALA2540um | ALA213.6um | ALA127.0um 90% 37.8 um 70% 31.8 um
CH OH CH ALA 359.2 um ALA 89.8 um
Equiaxial Equiaxial Equiaxial Duplex bimodal
0,
ASTM 4.5 ASTM 5.0 ASTM 6.0 2800/°;AASS-I:I"\I<I/I160.50
(] . -
ALA 2.0 ALA 1.5 ALA 3.0 ALA 3.0
0,
75.5 um 63.5 um 44.9 um 28;’ ;;2 E:
0 . -
ALA 179.6 um ALA 213.6 ym ALA 127.0 ym ALA 127.0 um
Equiaxial Equiaxial Equiaxial Duplex bimodal
0,
ASTM 5.5 ASTM 5.5 ASTM 5.5 2800/0;A:;|-'\,<|/|16060
(] o -
ALA 2.0 ALA 2.5 ALA 2.5 ALA3S
0,
53.4 um 53.4 um 53.4 um 28;’ ‘1“1"; EE
(] . -
ALA179.6 um | ALA 151.0 um ALA 151.0 pm ALA 106.8 pm
Equiaxial Equiaxial Duplex bimodal Duplex bimodal Duplex bimodal
10% ASTM 10.0 10% ASTM 10.0 30% ASTM 10.0
AASIX/IZSEL)O AASIX/I:(')O 90% ASTM 6.5 90% ASTM 6.5 70% ASTM 7.0
) ) ALA 3.0 ALA 4.0 ALA 3.5
10% 11.2 pm 10% 11.2 pm 30% 11.2 pm
AL:?; 1“5“ - ALX41‘27“0m | 90%37.8 um 90% 37.8 pum 70% 31.8 pm
CH CH ALA 127.0 pm ALA 89.8 um ALA 106.8 um
Equiaxial Equiaxial Duplex bimodal Duplex bimodal
30% ASTM 10.0 20% ASTM 10.0
AASIX/I:(')S AASIX/I:(')O 70% ASTM 7.5 80% ASTM 6.0 -
) ) ALA 4.0 ALA 3.5
30% 11.2 um 20% 11.2 um
53.4 um 449 um
70% 26.7 pm 80% 44.9 pm -
ALA 127.0 um ALA 127.0 um ALA 75.5 um ALA 106.8 pm
Equiaxial Equiaxial Equiaxial Equiaxial
ASTM 4.5 ASTM 5.5 ASTM 6.0 ASTM 6.0
ALA 1.0 ALA 1.5 ALA 2.5 ALA 2.5 -
75.5 pm 53.4 um 449 um 449 um
ALA254.0um | ALA213.6 um ALA 151.0 um ALA 151.0 um -




Tabla 5A. Tamafo de grano y microestructuras de las probetas solubilizadas
a 1080°C.
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Probetas pre-solubilizadas

Probetas no pre-solubilizadas

No.
Probeta

Zonal

Equiaxial

Zona 2

Equiaxial

ASTM 4.5ALA 15

ASTM 5.5ALA 2.0

75.5 um ALA 213.6 um

53.4 um ALA 179.6 um

Equiaxial

Equiaxial

ASTM 4.5 ALA 0.5

ASTM 4.0ALA 1.0

75.5 um ALA 302.1 um

89.8 um ALA 254.0 um

Equiaxial

Equiaxial

ASTM 4.0 ALA1.0

ASTM 5.0 ALA 2.0

89.8 um ALA 254.0 um

63.5 um ALA 179.6 um

Equiaxial

Equiaxial

ASTM 4.0ALA 1.0

ASTM 45ALA 15

89.8 um ALA 254.0 um

75.5 um ALA 213.6 um

Equiaxial

Equiaxial

ASTM 4.5 ALA 1.5

ASTM 6.0 ALA 2.0

75.5 um ALA 213.6 um

44.9 um ALA 179.6 um

Equiaxial

Equiaxial

ASTM 4.0ALA 15

ASTM 5.5 ALA 2.5

89.8 um ALA 213.6 um

53.4 um ALA 151.0 um
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Tabla 6A. Tamafo de grano y microestructuras de las probetas solubilizadas
a 1115°C.

™
L
(@]
]
Vo]
(o |
(o |
(o |
(1]
(@)
©
©
N
=
=
(@]
(7]

Probetas pre-solubilizadas

Probetas no pre-solubilizadas

No.
Probeta

Zonal

Equiaxial

Zona 2

Equiaxial

ASTM 4.0ALA 1.0

ASTM 4.0ALA 1.0

89.8 um ALA 254.0 um

89.8 um ALA 254.0 um

Equiaxial

Equiaxial

ASTM 6.0 ALA 2.0

ASTM 6.0 ALA 2.5

44.9 um ALA 179.6 um

44.9 um ALA 151.0 um

Equiaxial

Equiaxial

ASTM 5.0 ALA 1.5

ASTM 5.0 ALA 2.0

63.5 um ALA 213.6 um

63.5 um ALA 179.6 um

Equiaxial

Equiaxial

ASTM 45ALA 15

ASTM 4.5 ALA 2.5

75.5 um ALA 213.6 um

75.5 um ALA 151.0 um

Equiaxial

Equiaxial

ASTM 4.0 ALA 0.5

ASTM 4.0 ALA1.0

89.8 um ALA 302.1 um

89.8 um ALA 254.0 um

Equiaxial

Equiaxial

ASTM 4.0ALA 15

ASTM 5.0 ALA 1.5

89.8 um ALA 213.6 um

63.5 um ALA 213.6 um
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APENDICE B

En esta seccidn se presentan las imagenes y los analisis obtenidos mediante

MEB que no fueron presentados en el capitulo IV.

B.1 Colada 1:

Figura B1. Microestructura del tipo duplex bimodal presente en la muestra de
anillo a 100X.
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Figura B2. Bandas de precipitacion presentes en la microestructura de la
muestra de anillo a 200X.

Figura B3. Bandas de precipitacién presentes en la microestructura de la

muestra de anillo a 400X.
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Figura B4. Bandas de precipitacion presentes en la microestructura de la
muestra de anillo a 1 200X.

det

n|ETD CIHDIT U

Figura B5. Bandas de precipitacion presentes en la microestructura de la
muestra de anillo a 1 600X.
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Figura B6. Precipitados tipo 1 (morfologia alargada) y tipo 2 (morfologia
redonda) presentes en la muestra de anillo a 3 000X.

mm |ETD | CIDIT U

Figura B7. Precipitados tipo 1 presentes en la muestra de anillo a 12 000X.
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det
m|ETD CIDIT

Figura B8. Precipitados Ni2(Mo,Cr) presentes en la muestra de anillo a
120 000X.

det |
m|ETD| CIDIT

Figura B9. Precipitados Ni2(Mo,Cr) presentes en la muestra de anillo a
120 000X.
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Cuentas

2 HV
M|10.0kV |6

mag
000 x

spot

— -~ - o

WD det 10 pm

45 |52mm|ETD| CIlIDIT UANL NNSEM 200

700 -
Ni

600 -

500 - Elemento % Peso

400 - NiL 72.08
Mol 22.75

300 4 Mo
Crk 5.17

200 - Ni Total 100

100 Cr Ni > Mo > Cr

Ni
D 1 1 1 1 1
0 2 4 8 8 10
E (KeV)

Figura B10. Analisis quimico cualitativo de la matriz de la muestra de anillo.

151




Cuentas

Y

M|10.0kV |6

mag
000 x

spot

L]

- A )

WD det 10 pm

45 |52mm|ETD| CIlIDIT UANL NNSEM 200

600 -
Mo
500 - Precipitado tipo 1
Elemento % Peso
400 4 Ni
MiL 43.76
3007 Mol 54.32
Crk 1.92
200 4
Total 100
Ni
1004 Mo = Ni=Cr
"/J} H " Cr
0 -
T T T T -1 1
0 2 4 6 8 10
E (KeV)

Figura B11. Analisis quimico cualitativo del precipitado tipo 1 presente en la

microestructura de la muestra de anillo.
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Cuentas

)

N
2 HV mag |spot| WD det | 10 pm
M|10.0kV |6000x| 4.5 |5.2mm |ETD CIlIDIT UANL NNSEM 200

180 - Mo
160

1 Precipitado tipo 2
140
120 4 Elemento % Peso
100 ~ NiL 22.47
80 - Mol 77.53
60 ~ Total 100
40__ Ni Mo = Ni
] I
0

I v 1 v 1 v 1 v 1 v 1

0 2 4 [ 8 10

Figura B12. Analisis quimico cualitativo del precipitado tipo 2 presente en la

microestructura de la muestra de anillo.
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B.2 Colada 2:

B.2.1 Analisis realizados antes de la deformacién en caliente

20000 -
Ni
15000 4
(2]
8
€ 10000 4
g
6] Mo
5000 - Ni
Cr
" Mn Fe Ni
D 1 ] v ] v ] 1
0 2 4 6 8 10
E (KeV)

Figura B13. Difractograma del analisis quimico cualitativo de la matriz en

condicion de materia prima.

Ni
8000 ~
6000 -
w
o
S 4000 -
3 Mo
(@]
Ni
2000 -
] Cr
MnFe Ni
0 T T T T T T T T ' 1
0 2 4 6 8 10

E (KeV)

Figura B14. Difractograma del analisis quimico cualitativo de la matriz en

condicion de materia prima pre-solubilizada.

154



mp CK mp CrK

mp FeK mp MoK mpNiK

Figura B15. Analisis de mapeo en precipitados presentes en la materia prima.
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mp CK mp CrK

mp FeK mp MoK mMpNiK

Figura B16. Analisis de mapeo en precipitados presentes en la materia prima

pre-solubilizada.
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B.2.2 Andlisis realizados después de la deformacion en caliente

5.5 mm | ETD

mag
5.0 kV |600

Figura B18. Microestructura a 600X de la probeta 10B deformada a 1130°C.
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2 HV mag |spot WD det
PM|150kV |1200x| 45 |[6.4mm  ETD CIIDIT UANL NNSEM 200

Figura B19. Microestructura a 1 200X de la probeta 10B deformada a 1130°C.

Figura B20. Microestructura a 2 500X de la probeta 10B deformada a 1130°C.
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. % o ¥
wD det —— m
4.5 |6.5mm ETD NNSEM 200

Figura B21. Bandas de precipitacion presentes en la microestructura de la
probeta 10B solubilizada a 1045°C a 250X.

: LS
WD det — m
> | 6.5 mm |ETD CIIDIT UANL NNSEM 200

Figura B22. Bandas de precipitacion presentes en la microestructura de la
probeta 10B solubilizada a 1045°C a 500X.
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2 / g pot ‘WD de - ) m
4:56:10 PM | 15.0kV |1 000 x| 4.5 | 6.4 mm |[ETD | CIIDIT UANL NNSEM 200

Figura B23. Bandas de precipitacion presentes en la microestructura de la
probeta 10B solubilizada a 1045°C a 1 000X.

- P - M 3
11/16/2012 V spot| WD det | — 10 pym ——
4:57:58 PM | 15. 3000x| 4.5 |6.4mm |ETD | ClIDIT UANL NNSEM 200

Figura B24. Bandas de precipitacion presentes en la microestructura de la
probeta 10B solubilizada a 1045°C a 3 000X.
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Cuentas

1600 5

1400 4

1200

1000

800

600 <

400 +

200 +

Ni

Mo

Cr

D det |
mm |ETD

Ni

Ni

161

CIDIT U

Elemento | % Peso
MiL 64.83
Mol 26.38
Crk 8.79

Total 100
Ni>Mo = Cr

Figura B25. Analisis quimico cualitativo de la matriz de la probeta 10B.




Cuentas

| mag
3 000 x

700 -
M . . .
1 Ni ° Precipitado tipo 1
600 -
Elemento % Peso
500
MNilL 37.62
400 4
Mol 55.65
300 4 Cri 6.73
200 - Total 100
Ni :
= Nj=
100 4 cr Mo =M1 =Cr
0 4 T T T T
0 2 4 6 8 10

E (KeV)

Figura B26. Analisis quimico cualitativo del precipitado tipo 1 presente en la

microestructura de la probeta 10B.
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Cuentas

1200 -

1000 <

800 o

600 S

400

200 4

Mo

Ni

PM | 15.0 kV

L

| mag
3 000 x

Cr

Ni

2

E (KeV)

Precipitado tipo 2

Elemento | % Peso
MilL 54.83
Mol 37.06
Crk 8.11
Total 100

Ni > Mo > Cr

Figura B27. Analisis quimico cualitativo del precipitado tipo 2 presente en la
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microestructura de la probeta 10B.




Cuentas

2 HY | n sp WD det | 4 pm
M| 15.0 kV |12 4.5 S mm |ETD| CIDIT UANL NNSEM 200

700 -
600
Elemento % Peso

500 -
Mik A8.48
400 - Mo Mol 22.54
300 - CK 22.42
200J CrK 6.56
Total 100

100 4

Mo =C
0 4
0

Figura B28. Analisis quimico cualitativo de un carburo tipo MsC presente en la

microestructura de la probeta 10B.
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APENDICE C

En esta seccidon se muestran las imagenes tomadas para el analisis de la laja
de materia prima (proveniente de la colada niamero 2), que no fueron

presentadas en el capitulo IV.

C.1 Macroataque y microestructura

Figura C1. Microestructura del centro de la barra (Zona 1).
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Figura C2. Microestructura de la parte intermedia de la barra (Zona 2).

Figura C3. Microestructura de la parte exterior de la barra (Zona 3).
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Figura C4. Macroataque realizado sobre la laja de materia prima: Zona (a).- Se

puede observar unas lineas de flujo formadas debido al procesamiento
mecanico que recibio la barra, Zonas (b) y (c).- Muestran una macroestructura
homogénea, sin evidencia de segregacion, grietas o porosidad.
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APENDICE D

En esta seccién se presentan los valores de microdureza vickers obtenidos en

las muestras de la colada 1y 2, asi como la manera en que fueron realizadas

las indentaciones.

D.1 Colada 1:

Tabla 1D. Valores de dureza obtenidos en la muestra de anillo.

Muestra de anillo con defectos

iT\:::\etra(::i:(:\ HV HRC Zona analizada
1 385 39.3 Matriz
2 447 45 Zona de precipitacion
3 357 36 Matriz
4 442 44.6 Zona de precipitacion
5 398 40.6 Matriz
6 444 44.8 Zona de precipitacion
7 367 37.4 Matriz
8 454 45.6 Zona de precipitacion
9 382 39 Matriz
10 460 46.1 Zona de precipitacion
11 373 38.1 Matriz
Promedio 410 42
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D.2 Colada 2:

D.2.1 Efecto del tratamiento de pre-solubilizado a 1200°C

12 mm

Tabla 2D. Valores de dureza obtenidos de la materia prima antes y después
del pre-solubilizado a 1200°C/4 hrs.

Materia prima Materia prima pre-solubilizada a 1200°C
ndemtadon | ndemtodon MV HRC
1 296 29.2 1 194 9.5
2 299 29.6 P 213 14
3 295 29.1 3 202 115
4 280 27.1 4 205 12.2
5 296 29.2 5 202 115
6 290 28.5 6 199 10.7
7 352 35.7 7 200 11
8 378 38.6 8 206 12.4
9 318 32 9 206 12.4
10 292 28.7 10 202 115
11 330 33.3 11 186 7.5
Promedio 311 31 Promedio 201 11
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D.2.2 Efecto del tratamiento térmico (solubilizado y envejecido)

1 20 mm 1

Tabla 3D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 1A (solubilizada a
1045°C y envejecida a 650°C).

Probeta 1A ‘
Numero de Solubilizada a 1045°C Envejecida a 650°C .
indentacién ] PRE = o T e | Zona analizada
1 321 32.3 416 42.3 Matriz
2 247 21.8 358 36.4 Zona de precipitacion
— 3 293 28.8 422 42.9 Matriz
-I(B 4 245 21.4 378 38.6 Zona de precipitacion
g 5 305 30.3 446 45 Matriz
E 6 242 20.8 388 39.6 Zona de precipitacion
O 7 298 29.5 442 44.6 Matriz
LT 8 216 14.6 346 35.1 Zona de precipitacion
9 307 30.6 420 42.7 Matriz
10 239 20.2 391 39.9 Zona de precipitacion
[ 1 280 27.1 418 425 Matriz
2 224 16.5 398 40.6 Zona de precipitacion
3 249 22.1 466 46.6 Matriz
© 4 223 16.2 394 40.2 Zona de precipitacion
O 5 276 26.5 429 435 Matriz
-'q;; 6 220 15.5 351 35.6 Zona de precipitacion
> 7 302 30 499 49 Matriz
8 227 17.2 364 37.1 Zona de precipitacion
9 292 28.7 486 48.1 Matriz
10 228 17.5 391 39.9 Zona de precipitacion
Promedio 262 23 410 42
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| 20 mm 1

Tabla 4D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 4A (solubilizada a
1045°C y envejecida a 650°C).

Probeta 4A
Ndmero de Solubilizada a 1045°C Envejecida a 650°C .
weredtn | T mme | oo T e | Zona analizada
1 321 32.3 445 44.9 Matriz
2 238 20 358 36.4 Zona de precipitacion
— 3 295 29.1 469 46.8 Matriz
-I(B 4 237 19.7 400 40.8 Zona de precipitacion
g 5 309 30.8 478 47.5 Matriz
E 6 216 14.6 406 41.4 Zona de precipitacion
O 7 282 27.4 496 48.8 Matriz
LT 8 242 20.8 409 41.7 Zona de precipitacion
9 275 26.4 467 46.6 Matriz
10 230 18 356 36.2 Zona de precipitacion
1 283 27.5 434 44 Matriz
2 223 16.2 366 37.6 Zona de precipitacion
3 248 22 415 42.2 Matriz
© 4 238 20 393 40.1 Zona de precipitacion
O 5 287 28.1 439 44.4 Matriz
-'q;; 6 231 18.2 358 36.4 Zona de precipitacion
> 7 295 29.1 445 44.9 Matriz
8 232 18.5 379 38.7 Zona de precipitacion
9 306 30.5 441 445 Matriz
10 214 14.2 376 38.4 Zona de precipitacion
Promedio 260 23 417 42
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Tabla 5D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 7A (solubilizada a
1045°C y envejecida a 650°C).

Probeta 7A
Ndmero de Solubilizada a 1045°C Envejecida a 650°C .
indentacion > mre b wv. || HRC | Zona analizada

1 309 30.8 426 43.2 Matriz
2 216 14.6 374 38.2 Zona de precipitacion

— 3 259 23.8 412 42 Matriz
B 4 236 19.5 390 39.8 Zona de precipitacion

g 5 260 24 451 454 Matriz
E 6 238 20 383 39.1 Zona de precipitacion

@) 7 245 21.4 469 46.8 Matriz
L 8 225 16.7 383 39.1 Zona de precipitacion

9 260 24 471 47 Matriz
10 225 16.7 376 38.4 Zona de precipitacion

[ 1 288 28.2 449 45.2 Matriz
2 237 19.7 366 37.3 Zona de precipitacion

3 252 22.6 425 43.1 Matriz
“© 4 235 19.2 367 37.4 Zona de precipitacion

2 5 258 23.6 521 50.5 Matriz
40;_; 6 216 14.6 399 40.7 Zona de precipitacion

> 7 279 27 474 47.2 Matriz
8 220 15.5 381 38.9 Zona de precipitacion

9 254 23 430 43.6 Matriz
10 225 16.7 375 38.3 Zona de precipitacion

Promedio 247 21 416 42
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Horizontal

vertical

20 mm

Tabla 6D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 10B (solubilizada a

1045°C y envejecida a 650°C).

Probeta 10B

Numero de Solubilizada a 1045°C ‘ Envejecida a 650°C .

indentacién HY ; PR HY e Zona analizada
1 329 33.2 495 48.7 Matriz
2 243 21 369 37.6 Zona de precipitacion
3 304 30.2 459 46 Matriz
4 237 19.7 366 37.3 Zona de precipitacion
5 295 29.1 513 50 Matriz
6 236 19.5 409 41.7 Zona de precipitacion
7 291 28.6 458 46 Matriz
8 246 21.6 358 36.4 Zona de precipitacion
9 284 27.7 554 52.6 Matriz
10 233 18.7 365 37.2 Zona de precipitacion
1 357 36.3 488 48.2 Matriz
2 252 22.6 368 37.5 Zona de precipitacion
3 307 30.6 550 52.3 Matriz
4 269 25.5 337 34.1 Zona de precipitacion
5 280 27.1 481 47.7 Matriz
6 275 26.4 413 43.8 Zona de precipitacion
7 282 27.4 530 51.1 Matriz
8 243 21 355 36.1 Zona de precipitacion
9 358 36.4 513 50 Matriz
10 245 21.4 397 40.5 Zona de precipitacion

Promedio 278 26 439 44
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Horizontal

vertical

20 mm

Tabla 7D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 13B (solubilizada a

1045°C y envejecida a 650°C).

Probeta 13B

Numero de Solubilizada a 1045°C Envejecida a 650°C ‘ .

indentacion HY ; HRC HY T HRC Zona analizada
1 345 35 436 44.1 Matriz
2 223 16.2 381 38.9 Zona de precipitacion
3 309 30.8 450 45.3 Matriz
4 231 18.2 355 36.1 Zona de precipitacion
5 321 32.3 483 47.9 Matriz
6 217 14.8 373 38.1 Zona de precipitacion
7 295 29.1 421 42.8 Matriz
8 232 18.5 378 38.6 Zona de precipitacion
9 263 24.5 465 46.5 Matriz
10 237 19.9 408 41.6 Zona de precipitacion
1 264 24.6 523 50.6 Matriz
2 231 18.2 391 39.9 Zona de precipitacion
3 256 23.3 456 45.8 Matriz
4 213 14 373 38.1 Zona de precipitacion
5 314 31.5 437 44.2 Matriz
6 240 20.4 409 41.7 Zona de precipitacion
7 314 31.5 458 46 Matriz
8 226 17 343 34.7 Zona de precipitacion
9 261 24.1 481 47.7 Matriz
10 226 17 408 41.6 Zona de precipitacion

Promedio 261 23 421 43

174




Horizontal

vertical

Tabla 8D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 16B (solubilizada a

1045°C y envejecida a 650°C).

Probeta 16B

Numero de Solubilizada a 1045°C ‘ Envejecida a 650°C .

indentacion HY ; T ‘ HY PRRC Zona analizada
1 265 24.8 423 43 Matriz
2 230 18 384 39.2 Zona de precipitacion
3 263 24.5 428 43.4 Matriz
4 238 20 388 39.6 Zona de precipitacion
5 264 24.6 465 46.5 Matriz
6 235 19.2 392 40 Zona de precipitacion
7 252 22.6 429 43.5 Matriz
8 239 20.2 378 38.6 Zona de precipitacion
9 257 23.5 422 42.9 Matriz
10 236 19.5 395 40.3 Zona de precipitacion
1 247 21.8 458 46 Matriz
2 234 19 380 38.8 Zona de precipitacion
3 245 21.4 421 42.8 Matriz
4 233 18.7 378 38.6 Zona de precipitacion
5 249 22.1 408 41.6 Matriz
6 223 16.2 381 38.9 Zona de precipitacion
7 255 23.1 456 45.8 Matriz
8 234 19 390 39.8 Zona de precipitacion
9 251 22.5 437 44.2 Matriz
10 220 15.5 391 39.9 Zona de precipitacion

Promedio 244 21 410 42
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L 20 mm 1

Tabla 9D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 2A (solubilizada a
1080°C y envejecida a 650°C).

Probeta 2A
Solubilizada a 1080°C Envejecida a 650°C
‘ HV HRC HV ‘ HRC
1 223 16.2 370 37.7
2 247 21.8 405 41.3
— 3 226 17 387 39.5
-I(B 4 237 19.7 385 39.3
S 5 224 16.5 386 39.4
= 6 232 18.5 381 38.9
@) 7 233 18.07 399 40.7
L 8 221 15.7 399 40.7
9 240 20.4 396 40.4
10 232 18.5 393 40.1
] 1 234 19 353 35.8
2 244 21.2 383 39.1
3 237 19.7 391 39.9
TU 4 239 204 369 37.6
= 5 218 20.2 360 36.6
E 6 238 15.1 378 38.6
> 7 247 20 406 41.4
8 258 23.6 379 38.7
9 230 20 381 38.9
10 240 18 397 40.5
Promedio 235 19 385 39
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1 20 mm 1

Tabla 10D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 5A (solubilizada a
1080°C y envejecida a 650°C).

Probeta 5A
Numero de Solubilizada a 1080°C Envejecida a 650°C

indentaciéon ny; HRC ny; HRC
1 216 14.6 406 41.4

2 231 18.2 395 40.3

— 3 227 17.2 375 38.3
-ICS 4 231 18.2 388 39.6
g 5 211 13.5 408 41.6
E 6 260 24 371 37.8
(@) 7 242 20.8 367 37.4
L 8 251 22.5 391 39.9
9 241 20.6 381 39.1

10 231 18.2 372 38

1 219 15.3 397 40.5

2 234 19 383 39.1

3 236 19.5 354 36

TU 4 215 14.4 333 33.6
= 5 216 14.6 355 36.1
40;; 6 227 17.2 370 37.7
> 7 226 17 374 38.2
8 233 18.7 377 38.5

9 223 16.2 375 38.3

10 209 13.1 394 40.2

Promedio 229 18 378 39
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I 20 mm 1

Tabla 11D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 8A (solubilizada a
1080°C y envejecida a 650°C).

Probeta 8A

Numero de Solubilizada a 1080°C Envejecida a 650°C
indentacion ny, HRC ny; " HRC
1 240 204 368 37.5
2 231 18.2 408 41.6
— 3 238 20 356 36.2
S 4 232 18.5 420 42.7
CC) 5 247 21.8 357 36.3
E 6 243 21 397 40.5
(@) 7 230 18 390 39.8
L 8 250 22.3 397 40.5

9 232 18.5 363 37

10 232 18.5 382 39
1 223 16.2 400 40.8
2 220 15.5 407 41.5
3 228 17.5 406 41.4
TU 4 229 17.7 371 37.8
= 5 237 19.7 356 36.2
E 6 224 16.5 352 35.7
> 7 223 16.2 393 40.1
8 226 17 390 39.8
9 231 18.2 386 394
10 206 12.4 351 35.6

Promedio 231 18 383 39
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| 20mm |

Tabla 12D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 11B (solubilizada a
1080°C y envejecida a 650°C).

Probeta 11B

Numero de Solubilizada a 1080°C Envejecida a 650°C

indentacion HRC HV HRC
1 234 19 396 40.4
2 227 17.2 385 39.3
—_— 3 246 21.6 372 30.8
-I(B 4 242 20.8 369 37.6
S 5 221 15.7 379 38.7
E‘ 6 228 17.5 383 39.1
(@) 7 231 18.2 389 39.7
LT 8 245 21.4 391 39.9
9 225 16.7 387 39.5
10 240 204 390 39.8
[ 1 214 14.2 397 40.5
2 228 17.5 396 40.4
3 233 18.7 399 40.7
TU 4 233 18.7 391 39.9

2 5 226 17 413 42
-'q;; 6 246 21.6 370 37.7
> 7 233 18.7 352 35.7
8 229 17.7 358 36.4
9 227 17.2 347 35.2
10 237 19.7 377 38.5

Promedio 232 18 382 39
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1 20 mm 1

Tabla 13D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 14B (solubilizada a
1080°C y envejecida a 650°C).

Probeta 14B

Ndmero de Solubilizada a 1080°C Envejecida a 650°C
indentacion HRC HV HRC
1 232 18.5 384 39.2
2 228 17.5 413 42
—_— 3 232 18.5 409 41.7
-l(3 4 237 19.7 402 41
g 5 228 17.5 402 41
E 6 233 18.7 369 37.6
(@) 7 232 18.5 377 38.5
LT 8 246 21.6 384 39.2
9 232 18.5 371 37.8
10 237 19.7 377 38.5
[ 1 209 13.1 392 40
2 226 17 388 39.6
3 232 18.5 375 38.3
TU 4 235 19.2 343 34.7
2 5 228 17.5 385 39.3
-'q;; 6 234 19 380 38.8
> 7 242 20.8 392 40
8 233 18.7 370 37.7
9 229 17.7 361 36.7
10 215 14.4 372 38
Promedio 231 18 382 39
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L 20 mm 1

Tabla 14D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 17B (solubilizada a

Horizontal

vertical

1080°C y envejecida a 650°C).

Probeta 17B

Numero de Solubilizada a 1080°C Envejecida a 650°C
indentaciéon ny; HRC ny; HRC
1 232 18.5 387 39.5
2 238 20 397 40.5
3 252 22.6 412 42
4 215 14.4 380 38.8
5 238 20 387 39.5
6 237 19.7 382 39
7 244 21.2 360 36.6
8 230 18 385 39.3
9 226 17 399 40.7
10 252 22.6 437 44.2
1 217 14.08 411 41.9
2 219 15.3 396 40.4
3 231 18.2 376 38.2
4 220 15.5 386 39.4
5 243 21 384 39.2
6 232 18.5 387 39.5
7 248 22 395 40.3
8 227 17.2 428 43.4
9 227 17.2 376 38.4
10 230 18 363 37
Promedio 233 19 391 40
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1 20 mm 1

Tabla 15D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 3A (solubilizada a
1115°C y envejecida a 650°C).

Probeta 3A
Numero de Solubilizada a 1115°C Envejecida a 650°C

indentacion HRC ny; HRC

1 215 14.4 403 41.1
2 233 18.7 388 39.6
—_— 3 229 17.7 367 37.4
-ICB 4 226 17 389 39.7
‘C:) 5 241 20.6 370 37.7
E 6 218 15.1 367 37.4
(@) 7 237 19.7 366 37.6
L 8 208 12.8 361 36.7
9 210 13.3 376 38.4
10 232 18.5 367 37.4

1 234 19 393 40.1
2 223 16.2 396 40.4

3 213 14 370 37.7

TU 4 223 16.2 413 42
= 5 226 17 383 39.1
-'G;), 6 227 17.2 352 35.7

> 7 221 15.7 345 35
8 231 18.2 389 39.7

9 237 19.7 378 38.6

10 217 14.8 382 39

Promedio 225 17 378 39
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1 20 mm 1

Tabla 16D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 6A (solubilizada a
1115°C y envejecida a 650°C).

Probeta 6A

NuUmero de Solubilizada a 1115°C Envejecida a 650°C

indentaciéon HRC ny; " HRC

242 20.8 419 42.6

2 232 18.5 417 42.4

— 3 231 18.2 379 38.7
-I(B 4 233 18.7 363 37

g 5 240 20.4 400 40.8
E‘ 6 234 19 402 41
@) 7 226 17 402 41

L 8 232 18.5 390 39.8

9 241 20.6 420 42.7

10 233 18.7 369 37.6

1 227 17.2 377 38.5

2 231 18.2 401 40.9

3 227 17.2 393 40.1

TU 4 265 24.8 404 41.2
2 5 226 17 372 38
-'CIC_; 6 214 14.2 418 42.5
> 7 237 19.7 375 38.3

8 229 17.7 398 40.6

9 231 18.2 388 39.6

10 227 17.2 407 41.5
Promedio 233 19 395 40
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| 20 mm |

Tabla 17D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 9A (solubilizada a
1115°C y envejecida a 650°C).

Probeta 9A
Numero de Solubilizada a 1115°C Envejecida a 650°C

indentacion HRC ny; HRC
1 226 17 394 40.2
2 227 17.2 407 41.5
— 3 220 15.5 421 42.8
-ICS 4 224 16.5 389 39.7
‘C:) 5 243 21 399 40.7

E 6 236 19.5 402 41
(@) 7 234 19 384 39.2
L 8 239 20.2 377 38.5
9 225 16.7 390 39.8

10 258 23.6 383 39.1

1 243 21 412 42

2 234 19 414 42.1

3 236 19.5 384 39.2

TU 4 245 21.4 402 41
= 5 243 21 410 41.8
-'CIL-), 6 238 20 365 37.2
> 7 234 19 366 37.3
8 234 19 396 40.4

9 233 18.7 366 37.3
10 242 20.8 379 38.7

Promedio 236 19 392 40
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1 20 mm 1

Tabla 18D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 12B (solubilizada a
1115°C y envejecida a 650°C).

Probeta 12B

NUmero de Solubilizada a 1115°C Envejecida a 650°C

indentaciéon mny, HRC
238 20 414 42.1
2 233 18.7 388 39.6
—_— 3 221 15.7 404 41.2
-I(B 4 214 14.2 408 41.6
g 5 236 19.5 414 42.1
E 6 225 16.7 400 40.8
(@) 7 223 16.2 396 40.4
L 8 237 19.7 375 38.3
9 240 20.4 379 38.7
10 227 17.2 410 41.8
1 241 20.6 426 43.2

2 249 22.1 412 42
3 256 23.3 389 39.7
TU 4 236 19.5 376 38.4
2 5 233 18.7 390 39.8
40;_; 6 243 21 406 41.4
> 7 234 19 395 40.3
8 245 21.4 398 40.6
9 245 21.4 384 39.2
10 242 20.8 359 36.5

Promedio 236 19 396 40
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Tabla 19D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 15B (solubilizada a
1115°C y envejecida a 650°C).

Probeta 15B

Numero de Solubilizada a 1115°C Envejecida a 650°C
indentaciéon ny; HRC " HRC
1 238 20 415 42.5
2 222 16 373 38.1
— 3 229 17.7 381 38.9
-IcS 4 229 17.7 412 42
CC) 5 234 19 381 38.9
E 6 249 221 388 39.6
(@) 7 232 18.5 398 40.6
L 8 233 18.7 412 42
9 239 20.2 404 41.2
10 230 18 384 39.2
1 219 15.3 370 37.7
2 212 13.7 380 38.8
3 225 16.7 405 41.3
TU 4 215 14.4 363 37
= 5 229 17.7 404 41.2
-'q;), 6 245 21.4 409 41.7
> 7 218 15.1 362 36.8
8 216 14.6 411 41.9
9 225 16.7 363 37
10 243 21 385 39.3
Promedio 229 18 390 40
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| 20 mm I

Tabla 20D. Valores de dureza obtenidos en la probeta 18B (solubilizada a
1115°C y envejecida a 650°C).

Probeta 18B

Ndmero de Solubilizada a 1115°C Envejecida a 650°C
indentaciéon ny; HRC ny; " HRC
1 221 15.7 408 41.6
2 220 15.5 431 43.7
— 3 226 17 399 40.7
-I(3 4 230 18 400 40.8
g 5 237 19.7 389 39.7
E 6 236 19.5 393 40.1
(@) 7 239 20.2 383 39.1
L 8 254 23 380 38.8
9 233 18.7 413 42
10 244 21.2 369 37.6
1 243 21 370 37.7
2 246 21.6 390 39.8
3 245 21.4 388 39.6
TU 4 231 18.2 405 41.3
2 5 232 18.5 393 40.1
-'G;), 6 221 15.7 392 40
> 7 236 19.5 369 37.6
8 232 18.5 349 35.4
9 243 21 394 40.2
10 236 19.5 388 39.6
Promedio 235 19 390 40
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