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RESUMEN: En vista de la importancia de innovar en el proceso de conformado de la
superaleacion Nimonic 263, con el objetivo de obtener un material con alta resistencia
mecanica, capaz de soportar condiciones de trabajo a elevadas temperaturas y en presencia
de agentes oxidantes, propio de las condiciones de operacion que demandan el uso de una
superaleacion, como es el caso de los anillos de las turbinas a gas, utilizadas en la industria
aeronautica y de generacién de energia, se presenta la necesidad de llevar a cabo la
siguiente investigacion. Es por ello, que en la presente investigacion se simularon seis
diferentes rutas de conformado, las cuales involucran procesos termomecanicos de forja,
temple, solubilizacién y envejecimiento, que posteriormente permitieron realizar el estudio
de la cinética de precipitacion y la caracterizacion de cada una de las rutas de estudios,
estableciendo asi, la relacion existente entre cada proceso termomecanico y las propiedades
mecanicas del material. Los diferentes ensayos realizados para la simulacion de los
procesos de conformados, planteados en el presente trabajo de investigacion, fueron
constituidos por tres grupos, en los que las condiciones de ensayo para simular la forja
fueron diferentes para cada uno de ellos, variando de esta forma la temperatura y la
velocidad de deformacion para cada grupo. Una vez realizadas las seis diferentes rutas de
conformado, las probetas de ensayo fueron sometidas a medicién de tamafio de grano,
mediante el uso de microscopia Optica, donde se obtuvo que luego de suprimir el proceso
de solubilizacion de los ciclos termomecéanicos, fue posible obtener, un descenso en el
tamafio de grano promedio, disminuyendo por mas de 40 micrometros, con respecto a las
rutas de estudio que comprenden el proceso de solubilizacion. Seguido de esto, se
realizaron mediciones de dureza, en donde se encontr6 que una de las rutas logro aportar
una dureza Vickers HV-0,2Kg de 424+24,06 con la cual se logré un incremento de 23,6 %
en la dureza del material, con respecto a la dureza de éste en estado de recepcion. Posterior
a esto, se realizaron estudios de Microscopia Electrénica de Barrido (MEB), para observar
la cantidad, distribucion y forma de los precipitados presentes en la matriz del material, en
donde se observo, que en general, la condicion de T = 1000 °C y £ = 0,1 s™! de cada ruta,
estudiada por MEB, aporto la mayor presencia de precipitados de geometria esférica, en la
matriz del material.
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INTRODUCCION

En la actualidad el desarrollo cientifico y tecnoldgico, bien sea innovador o
sencillamente en el campo de la optimizacion y mejoras de algin producto o proceso en
particular, es de vital importancia ya que este aporte estara dirigido a garantizar procesos
mas eficientes, basados sin lugar a dudas en lo que se ha venido conociendo desde hace dos
0 tres décadas, como desarrollo sustentable. En tal sentido, es pertinente mencionar que
cualquier estudio de materiales, que permita realizar trabajos tan importantes en la industria
de la generacion de energia y la aeronautica, es de suma importancia para la sociedad. Y es
aqui, en donde en los ultimos afios ciertas aleaciones han tomado un gran protagonismo,
como es el caso de las superaleaciones base niquel, entre las cuales podriamos
particularizar y hacer mencion de la superaleacion Nimonic 263, puesto que dicho material,
cumple con las condiciones de trabajo que demanda uno de los elementos de maquina
vitales, como lo son los anillos moviles en las turbinas a gas y vapor, siendo estas maquinas

sin lugar a duda el motor de avance de dichas industrias.

Ahora bien, a sabiendas de que los anillos de las turbinas son comuinmente
producidos a partir de operaciones de conformado volumétrico clasicas, que involucran
operaciones en caliente de forja, laminacién, tratamiento térmico y un acabado para
proporcionar la geometria y tolerancia necesaria, hacen de este proceso termomecéanico, un
proceso complejo. A su vez, teniendo en cuenta que estos componentes trabajan bajo
condiciones severas, en este caso, altas temperaturas y ambientes con presencia de agentes
oxidantes, surge la necesidad de recurrir al uso de las aleaciones de alto rendimiento como
lo es la superaleacion base Ni, Nimonic 263, puesto que es una buena opcion, cuando tanto
la fluencia como la resistencia a la corrosion se deben mantener en los valores nominales a

elevadas temperaturas de operacién (Reed. R. C, 2006).

Debido a la gran importancia que tiene la aplicacion de la superaleacion Nimonic
263 actualmente, por su utilidad en la fabricacion de los elementos de maquinas de las
turbinas, surge la idea entonces de innovar en el proceso de conformado, donde se busca
optimizar el uso de la energia necesaria para que ocurra la citada transformacion de las
barras o planchones semi-elaborados. A su vez la obtencion de microestructuras mas

estables y de mejor desempefio mediante el control adecuado de los fendmenos de



recristalizacion y precipitacion, disminuyendo asi el tiempo de fabricacion de la
superaleacion. Buscando con esto generar una alternativa de conformado eficiente y eficaz,

que se traduce en disminucion de costos.

Es por ello que los estudios en el presente trabajo de investigacion, estan enfocados
a la cinética de precipitacion y caracterizacion, del Nimonic 263, a través de seis diferentes
rutas termomecénicas de conformado. Esto con el fin de obtener datos o valores de los
distintos métodos y procesos, como la precipitacién, variacion del tamafio de grano (TG) y
la recristalizacion dinamica (DRX), que estan presentes en la simulacién del proceso de
conformado del material. Asimismo se determinaran los valores de dureza propios de cada
condicion para posteriormente establecer relacion entre microestructura y propiedades

mecanicas del material.



CAPITULO |

1.1 Planteamiento del problema

Los procesos termomecénicos convencionales, utilizados actualmente para la
obtencion de las propiedades deseadas de estas superlaciones base niquel, implican
operaciones de enfriamiento brusco y recalentamiento, lo cual se traduce en deficiencias
desde el punto de vista financiero. El presente planteamiento, propone la implementacion
de vias alternativas, que supriman o eviten el uso de estas practicas de temple y
recalentamiento, sin que ello implique un detrimento en las propiedades del producto final,
para lo cual se deberia garantizar en estas vias planteadas, lograr la ocurrencia de los
fendmenos metaldrgicos involucrados en la restauracion de las propiedades mecéanicas, de

la forma mas eficiente posible.

1.2 Objetivo General

Plantedndonos asi, en base a lo antes mencionado, evaluar la influencia de la
microestructura local de la aleacion, inducida por la deformacion en caliente, en la cinética
de precipitacion durante el envejecimiento, como mecanismo de control del desempefio

macromecanico del sélido.

1.2.1 Objetivos Especificos

Para cumplir con el objeto de la presente investigacion se desarrollaron los

siguientes objetivos especificos:

- Determinar la temperatura y tiempo 6ptimo de solubilizacion de la aleacion, que
garanticen una condicion uniforme como punto de partida para la presente investigacion en

la primera fase o procesamiento referencial.



- Establecer parametros como temperatura y grado de deformacion que emulen el

proceso de conformado para las condiciones de los procesamientos alternativos.

- Establecer la temperatura y tiempo de envejecimiento para las distintas vias

alternativas de procesamiento.

- Determinar la dependencia tipica del esfuerzo con los parametros de deformacion

para la superaleacion de estudio.

- Evaluar la resistencia mecénica en términos de ensayos de micro indentacion

estatica.

- Evaluar mediante microscopia oOptica (MO), la influencia de la microestructura

sobre las propiedades mecanicas del material.

-Evaluar con microscopia electrénica de barrido (MEB), las diferencias
microestructurales, en términos de la distribucion y tamafio de particulas producidas

durante el envejecimiento y su correlacion con las propiedades mecanicas.

1.3 Antecedentes

Como punto de partida de todo trabajo de investigacion, haciendo una busqueda
bibliografica de investigaciones previas, relacionadas al objeto de estudio del presente
trabajo, se han encontrado algunas que sirven de base y/o referencia para el desarrollo del
mismo, ademas de colocar al lector en contexto con respecto a la documentacién existente

para el presente estudio. Estas investigaciones se citaran a continuacion:

Desde ya hace algunas décadas atras, se han venido suscitando estudios enfocados
en la caracterizacion de la superaleacion de estudio y es que en 1968, Hicks y Heap

observaron que la fase n no se forma a temperaturas mayores a 900°C aproximadamente.

Unos cuantos afios después en 1993, Ratna y Sarma lograron observar que en
consecuencia de la fatiga térmica existe una disolucion de la fase ¥’ a la misma temperatura

de estudio de Hicks y Heap.



Tres afios mas tarde Singh N, y Singh. V, en 1996, se realizaron estudios del
comportamiento del Nimonic 263 con solubilizado a 1150°C y un envejecido a 800°C a

diferentes tiempos.

A principios del siglo XXI Zhao. C, 2001, encontr6 que la mayoria de precipitados a
temperaturas menores de 900°C fueron los precipitados propios de la fase Gamma prima
(y") y eta (n). En este estudio también se mostraron imagenes de muestras recocidas a
750°C y 850°C durante una hora, en las cuales aparecieron precipitados oscuros de y’,
siendo éstos mas caracteristicos de la muestra recocida a 850 °C. Zhao sefiala también que
y' llega a ser metaestable a la temperatura de 840°C durante 14000 horas y a 816 °C
durante 11000 horas. Esta afirmacion la obtuvieron en base a que todo el ¥’ se transformé

en 1.

En el afio 2001, J.C. Zhao, V. Ravikumar y A.M. Beltran estudiaron la estabilidad y
la precipitacion de fase en la superaleacion Nimonic 263. Encontrando que los principales
precipitados a temperaturas por debajo de 900°C eran y'y n (Ni;Ti), viendo a n con una
morfologia de placa delgada, formando un patron Widmanstatten. Se observo ademas que
particulas muy finas de M,3Cq precipitaron intergranularmente, ademas de un carburo
cilindrico MC. Los precipitados en los limites de grano eran en su mayoria M,5Cg, CcOn muy
poco de MC. En esta investigacion se verifico la presencia de casi todas las principales

fases y sus intervalos de temperatura de estabilidad, para el Nimonic 263.

Por otra parte, también se han desarrollado estudios analiticos, a objeto de obviar
experimentos de exposicion a largo plazo en el disefio de superaleaciones base Niquel,
como lo es el Nimonic 263, buscando asi hacer predicciones termodinamicas de fases, a
través de célculos termodindmicos, con la ayuda de CALPHAD (softwares de célculo de
diagrama de fase), con el que se puede obtener informacién como: equilibrio de fases con
sus fracciones y composiciones molares a distintas temperaturas, la entalpia en funcién de
la temperatura, lo que es clave para la modelizacion del proceso de solidificacion y la
fuerza motriz de precipitacion, la cual es critica para predecir la microestructura y
posteriormente las propiedades mecanicas. Todo esto desarrollado en la publicacion de
tecnologia aplicada al modelado de materiales a altas temperaturas, de J. C. Zhao and

Michael F. Henry, en 2002, especificamente en la prediccion termodinamica de fase estable
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de superaleaciones multicomponentes. Un afio mas tarde Zhao y col., en el 2003,
encontraron que luego de un envejecido a 700°C, los precipitados de mayor dimensién eran
carburos del tipo MC,M,5C¢ YM,C.

Siendo una de las mdas recientes, la investigacion “Caracterizacion del
comportamiento de la deformacidn en caliente de las stper aleaciones base Ni, Nimonic
80A y Nimonic 263”, propuesta por J. Calvo, J. M. Cabrera y colaboradores. 2011, basada
en ensayos a temperaturas que van desde 1000°C y 1150°C, para ser deformadas en caliente
hasta un maximo de 0.8 veces su longitud inicial, con velocidades de deformacion entre
1571y 0,001s~! y posteriormente templarlas para retener la microestructura y caracterizar
metalograficamente las probetas, mediante el uso de microscopia Optica (MO) de alto
desempefio. En este estudio se pudo concluir que las diferencias en el comportamiento de
ambos materiales se puede explicar en términos de su composicion quimica, es decir, a
altas temperaturas, elementos tales como Co y Mo tienen un fuerte efecto de
endurecimiento en solucion sélida, sin embargo, como se reduce la temperatura
drasticamente, la precipitacion se convierte en el principal mecanismo de refuerzo,
influyendo también en el tamafio de grano recristalizado. En efecto, en el Nimonic 263 se
observa sistematicamente un fino tamafio de grano y la fraccion de recristalizacion es mas

pequefia que en el Nimonic 80A para las mismas condiciones de deformacion.

Un afio después, en 2012, M. Fontané, siguiendo un poco la linea del estudio
anterior, realizo estudios del efecto de la microestructura inicial en la precipitacion y
propiedades mecanicas de superaleaciones base niquel, logrando la caracterizacion del
Nimonic 263, donde encontrd que el proceso de solubilizacion a la temperatura de 1150°C,
brinda una solubilizacion deficiente de precipitados, mientras que a 1250 ° C la
solubilizacién de todos los precipitados se logra casi en su totalidad, concluyendo asi, que
el material tratado a 1250°C presenta propiedades mecanicas mas uniformes con una dureza
de 349 + 14 HV, en cambio a 1150 ° C se logra obtener un material con una mayor dureza

de 408 = 19 HV pero con propiedades mecanicas irregulares.

En este mismo afio (2012), H. Oukrid estudio el efecto de las variables de

procesamiento en la caracterizacion de la precipitacion de las superaleaciones base niquel,



donde el Nimonic 263 pertenecia a la pareja de materiales de estudio, enfatizandose en el
procesamiento de conformado y dandole asi la importancia que amerita conocer en qué
condiciones de temperatura, velocidad y grado de deformacion, la precipitacion puede
concurrir con el proceso de forja. Es importante mencionar que para realizar el estudio de la
precipitacion fue necesario realizar tratamientos térmicos que le permitieran aliviar
tensiones. A su vez se generaron diferentes grupos de estudio con condiciones diferentes
para cada grupo, teniendo asi un grupo de probetas Unicamente solubilizadas y otros dos
grupos de probetas recristalizadas, a distintas temperaturas, buscando con esto obtener
diferentes tamafio y distribucion de granos. Previo a esto, Oukrid realizé estudios que le
permitieron saber a qué temperatura podia solubilizarse los precipitados del material sin
que el crecimiento de grano fuera excesivo, encontrando que esta temperatura era la de
1150°C.

Una de las investigaciones relacionadas con el proceso del conformado de esta
superaleacion Nimonic C263, esta vez conformada en frio, es la realizada por A. Lara en
2013, en la cual se obtuvo o dio como resultado que no fue posible procesar el material en
frio puesto que la poca deformacion en caliente, previa al laminado en frio, no permitié
tener una microestructura adecuada para el laminado en frio. Haciendo que la presencia de
colonias de carburos de titanio impactara negativamente en la ductilidad del material al ser
laminado en frio. Por otra parte encontro que el tratamiento térmico de solubilizado mejord
considerablemente la elongacion en el material, descubriendo que la condicion dptima para
poder laminar en frio el Nimonic C263 se presentd cuando este fue comprimido a 1150°C y
solubilizado a 1150°C durante una hora con un enfriamiento rapido, concluyendo asi, que
bajo esta condicién de procesamiento previo el material puede ser laminado en frio sin

fracturarse.



CAPITULO I

MARCO TEORICO

2.1 Superaleaciones/desarrollo

Las superaleaciones son materiales metalicos, las cuales son capaces de mantener
sus propiedades mecénicas a elevadas temperaturas, son disefiadas para condiciones de uso
que requieran de trabajo a altas temperaturas, y por lo tanto presentan elevada resistencia al

creep o termofluencia, ademas de tener una elevada resistencia a la corrosion.

2.1.1 Nimonic 263.

El uso de superaleaciones, hoy en dia, es bastante demandado por la industria
aeronautica y de generacion de energia. Puesto que la operacién de algunos componentes
de méaquinas en estas industrias se lleva a cabo a elevadas temperaturas, las cuales oscilan
entre los 500°C y los 700°C, propiciandose asi la demanda de materiales que bajo estas
temperaturas de trabajo, conserven sus propiedades mecanicas como: esfuerzo real a cargas
méaximas, corrosion, fluencia lenta y fatiga. Esto hace de la superaleacion Nimonic 263 el
material indicado para la fabricacién de dichos componentes, puesto que las particulas

obtenidas durante el envejecimiento son estabilizadoras de los limites de grano.

En cuanto a propiedades, nos encontramos en presencia de un material con una
densidad relativamente alta, que oscila entre 8.3 y 8,33 g/cm3, segln la composicion
quimica que indica su ficha técnica (S. M. Corporation, 2008). Por otra parte su calor
especifico es de 461 J/kg°C en el intervalo de temperatura de 20 a 100°C, por lo que
amerita una cantidad de energia calorifica considerable para lograr el aumento de su

temperatura.

Una de sus principales aplicaciones, es en la fabricacion de elementos vy
componentes de turbinas a gas, como lo son: anillos, alabes, camara de compresion,

carcasas, camisas, conductos de escape, cajas de cojinetes, entre otros. Puesto que la



temperatura promedio maxima que experimenta la salida de la cAmara de combustién de
una turbina a gas, en aviones comerciales, es de 1000°K (727°C). Lo que hace de este
material el indicado para esta aplicacion, es su alta resistencia a la fluencia y a la corrosion,

ademaés de poder conformarse mediante las técnicas convencionales de soldadura.

2.1.2 Composicién guimica del Nimonic

El NIM 263, es una aleacién que contiene un 50% de Ni, lo cual hace que se le
atribuya la propiedad de elemento base, el Cr por su parte se encuentra en un 19-21%,
siendo estos los dos elementos mayoritarios en porcentaje de peso, como es posible
observar en la tabla 2.1, dichos elementos atribuyen a la superaleacién una buena
resistencia a la corrosion en caliente y a la oxidacion. Por otra parte, el aumento de la
resistencia mecanica de la matriz mediante el endurecimiento por solucion sélida, es
propiciado por el Mo (5,6-6,1%), siendo el Co, el estabilizador de la fase y. En cuanto al Ti
y al Al, se les atribuye el aumento de la resistencia mecanica, producto de la formacién de
la fase v'.

Tabla 2.1.Composicion (% en peso) de las superaleaciones Nimonic 263.

Elemento Nimonic 263

Cr 20
Co 20
Mo 5.6
Al 0.5
Ti 21

C 0.06
B 0.001
Ni Balance



2.1.3 Transformaciones de fases

La presencia de la fase y' es la responsable del hecho de que la resistencia de las
superaleaciones base Niquel sea practicamente insensibles a la temperatura, Badeshia. H,
2003, hasta sobrepasar los 750°C.

Aunque la resistencia de la mayoria de los metales disminuye a medida que aumenta
la temperatura, simplemente porque la activacion térmica permite a las dislocaciones
superar obstaculos. En las superaleaciones base Niquel, existe una fase llamada y’, la cual
es responsable de la resistencia del material a elevadas temperaturas. La cantidad de dicha
fase se corresponde a la composicion quimica y a la temperatura, para una composicion
quimica dada, la fraccion de y' disminuye a medida que la temperatura aumenta. Este
fendmeno es usado para disolver ¥’ a una temperatura suficientemente alta (tratamiento de
disolucion), el cual va seguido de un envejecimiento a menor temperatura para generar asi
una dispersion uniforme de precipitados endurecedores. Siendo el titanio y el aluminio los
principales responsables, de la resistencia al creep a altas temperaturas, por ser los

materiales que propician la formacion de dichos precipitados.

Esta fase y’, se forma a partir de la fase y, como se puede observar en la figura 1,
que representa el diagrama Precipitacion-Temperatura-Tiempo (PTT). Ambas fases tienen
una red cubica con parametros de red similares, y' tiene una red cubica en la cual los
atomos de Niquel estan en los centros de las caras y los &tomos de Aluminio o Titanio en
las esquinas del cubo, los precipitados y’ en una relacion de orientacion cubo a cubo con la
fase y. Esto quiere decir que los bordes de las celdas son exactamente paralelas a los bordes
de la fase y correspondiente. Sin embargo a las dislocaciones de y se les dificulta penetrar
en y', principalmente porque la fase y’ es una fase atdbmicamente ordenada, cuyo orden

interfiere con el movimiento de las dislocaciones y por lo tanto fortalece la aleacion.
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Figura 2.1 Diagrama PTT para Nimonic 263. Solo se muestran curvas C para y'y 1.

La figura 2.1 muestra el final de la curva C, que representa el consumo completo de
y' para formar 7, por lo tanto a temperaturas mayores que 800 °C se tiene que la fase y’ es
metaestable (Zhao. J. C, 2002).

Ademas, mediante experimentos previos es conocido que la mayor cantidad de
precipitados a temperaturas menores de 900 °C, fueron Gamma prima (y') y Eta ().
También, en este experimento se mostraron imagenes de muestras recocidas a 750 °C y 850
°C por una hora, en las cuales aparecieron precipitados oscuros de y’, con mayor indicacion
de estos precipitados a 850 °C (Zhao. J. C, 2001). Sefialando también y’como fase
metaestable a temperaturas de 840 °C durante 14000 horas y 816 °C durante 11000. Esta

afirmacion la obtuvieron en base a que todo el y’ se transformaron en 7.

En la Tabla 2.2 se muestra un resumen de los diferentes precipitados del NIM 263 y

sus caracteristicas (Fontané. M, 2012).
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Tabla 2.2. Resumen de los diferentes precipitados del NIM 263 y sus caracteristicas
(1) Con orientacion segiin fase matriz (y) en periodos largos de envejecimiento.
(2) Con orientacion segun fase matriz (y).

(s/d) Sin dato.

Coherencia

- con la fase . B
Composicion  Estructura  Estabilidad matriz Morfologia  Distribucion
(Ni, Co) ari )
Y ’ FCC Metaestable ~ Coherente Esf_erlca, Matriz
(Al, Ti) cubica (1)
Bastones
(estructura
i (Ni, Co)3Ti Hexagonal Estable Incoherente  Widmanstét L'S:;[ﬁode
ten)(1)
. Equiaxial, Limite de
MC (Ti,Mo0)C FCC s/d s/d cilindrica grano
FCC con
orientacion 5 Limite de
: Particula ;
M,;Ce (Cr,Mo0),3C¢  segun fase s/d sid T grano, matriz
ina
matriz (y)
M,C  (Co,Ni)sMosC Dé%’;)“i‘f;te s/d s/d s/d s/d
Tl (Co, Ni),;Mog romboide s/d s/d s/d s/d

2.1.4 Relacién entre la Microestructura y Propiedades Mecéanicas del Nimonic 263.

A sabiendas de que la microestructura del material esta directamente relacionada
con las propiedades mecénicas del mismo, existen mecanismos de refuerzo a la matriz, los
cuales permiten obtener, de manera casi certera, dichas propiedades y microestructuras. Es
por ello la importancia que tiene el saber como los tratamientos termomecanicos y la

dindmica de precipitacion, inciden en las propiedades mecanicas de un material.

Estudios previos nos brindan informacion de la relacién existente entre la
microestructura, cinética de precipitacion y propiedades mecanicas del material, en los que

se encontrd lo siguiente (Calvo. J, 2011):

e EI tamafio del grano recristalizado generalmente es grueso para bajas tasas de
deformacion (0.001s~1), por lo que es de esperarse que este tamafio disminuya a

medida que la velocidad de deformacion se incrementa.
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e A su vez, en la relacion entre la velocidad de deformacion y la DRX, se consiguio
que la recristalizacion dinamica no es alcanzada en su totalidad a velocidades de

deformacion altas y bajas temperaturas.

e En cuanto a la relacién Temperatura — DRX, se obtuvo que las bajas temperaturas
(1000 °C), dificultan el proceso de recristalizacion dinamica.

e Por otra parte, la velocidad de deformacion tiene un importante efecto sobre el
tamafio de grano recristalizado y la ubicacion de nicleos de recristalizacion, puesto
que a altas velocidades de deformacion (0,1s1), la recristalizacion tiene lugar en
los limites de grano y alrededor de inclusiones o precipitados anteriores, lo que es

conocido como recristalizacion tipo collar.

En base a estos aportes, se pueden crear las condiciones o0 parametros necesarios en
el proceso de conformado del Nimonic 263, para obtener una resistencia elevada del
material. Siendo necesario para ello, conformar el material a altas velocidades de
deformacion y bajas temperaturas de conformado. De esta forma se obtiene un tamafo de
grano fino, con el que se aumenta la resistencia mecénica del material, producto de la
obstaculizacion que estos le oponen al movimiento de las dislocaciones o imperfecciones
que puedan presentarse en el material. En la figura 2.2, encontramos una representacion
grafica de la influencia de parametros como la temperatura y velocidad de deformacion

sobre el tamafo de grano y el esfuerzo al que estad sometido el material.
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Figura 2.2 Representacion grafica de la influencia de la velocidad de deformacion [£] y temperatura
[°C] sobre el tamafio de grano y la resistencia del material.

2.2 Tratamientos térmicos

Varios tipos distintos de tratamientos térmicos pueden representar cambios en
cuanto a la microestructura del material se refiere, para reforzar una aleacion. Estos
tratamientos son: solubilizacion, temple y envejecimiento, los cuales seran detallados a

continuacion.

2.2.1 Tratamiento térmico de Solubilizacion

Es necesario, como dijimos anteriormente, que el material se encuentra en una
solucién solida monoféasica. Para que tenga lugar esta reaccién, principalmente los
componentes (Ti, Al) deben de estar disueltos en la matriz para encontrar un reforzamiento
optimo de la aleacion. Si estos componentes no estan disueltos en el arreglo cristalografico

0 se encuentran formando otro tipo de fase o precipitado, la precipitacion no se realizara
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correctamente, lo que implicaria una pérdida de propiedades mecanicas. Por lo tanto, para
realizar una buena precipitacion primero hay que tener estos componentes disueltos en la

matriz, previo al tratamiento térmico de envejecimiento.

El tratamiento térmico industrial de solubilizado y envejecido para este material esta
descrito en la ficha técnica Special Metal Corporation, 2008. El primero de estos, se lleva a
cabo a 1150°C durante 1,5-2,5h, seguido por un temple en agua, y posterior, un tratamiento
de envejecimiento de 800°C durante 8 h y por ultimo enfriamiento al aire.

2.2.2 Tratamiento térmico de templado.

El proposito principal posterior al tratamiento de solubilizado es conservar, a
temperatura ambiente, la solucion sélida sobresaturada obtenida durante el solubilizado.
Este tratamiento permite un tamafio de grano mas fino. Los medios m&s comunes para

realizar el templado son polimeros, agua y aire forzado.

2.2.3 Tratamiento térmico del envejecimiento

Antes del envejecimiento la aleacion se encuentra en una condicion de solucion
solida sobresaturada, teniendo asi un estado de energia relativamente inestable. Por

encontrarse en este estado, la aleacion tiende a buscar un estado menor de energia.

El tratamiento térmico de precipitacion, consiste en calentar la solucion sélida
sobresaturada a una temperatura o ciclo térmico en la que aparecen los precipitados
(temperatura que se obtiene del diagrama PTT). Después de permanecer el tiempo
adecuado a esta temperatura o ciclo térmico la aleacion se enfria hasta temperatura
ambiente en el tiempo necesario. En esta etapa es muy importante controlar el proceso para

obtener una precipitacion fina y homogéneamente distribuida en la matriz.

El objeto del envejecimiento es crear una dispersion densa y homogénea de finos

precipitados en la matriz. Estas particulas actian como obstaculos al movimiento de las
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imperfecciones lineales (dislocaciones), induciendo asi una fase endurecedora en la

aleacion, mejorando las propiedades mecanicas de la misma.

2.3 Mecanismo de endurecimiento de las superaleaciones

En la busqueda de disefiar materiales que cumplan con la dureza y resistencia a la
compresion, que demandan sus condiciones de trabajo, hasta la actualidad, se han
desarrollado tres mecanismos de endurecimiento que logran aumentar dichas propiedades
en los metales, sacrificando, en algunos casos, su ductilidad. Debido a que esta propiedad
se refiere a la capacidad que tiene un material para deformarse plasticamente, la cual esta
directamente asociada al movimiento de las dislocaciones. El endurecimiento de un metal
se logra mediante la restriccion del deslizamiento de las dislocaciones bien sea lineales,
helicoidales o mixtas, a través de los planos de deslizamiento. Cuando se aplica un esfuerzo
superior al limite eléastico las dislocaciones comienzan a moverse. En este constante
movimiento sobre su plano de deslizamientos, se encontraran con algunos obstaculos que
sujete los extremos de la imperfeccion lineal, sin embargo el esfuerzo continuard y la
dislocacion se seguira moviendo, arqueandose por el centro y creando un lazo, como se
puede observar en la figura 2.3. En el momento que el lazo haga contacto con si mismo se
creara una nueva dislocacion. La original se mantiene sujeta y se pueden crear lazos de
dislocaciones extras. Mecanismo el cual se conoce como fuente de Frank-Read (D. R.
Askeland, 1998).Una vez se logre restringir el movimiento de las dislocaciones, el material,
en algunos casos como se dijo anteriormente, disminuye su ductilidad pero aumenta su
resistencia a la compresion ya que se encuentra endurecido, lo que le permite soportar

cargas o tensiones mas elevadas antes de fracturarse.
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Figura 2.3 Mecanismo de generacion de dislocaciones conocido como fuente de Frank-Read.

Los mecanismos de endurecimiento de las superaleaciones que permiten mejorar las

propiedades mecanicas de estas, seran descritos a continuacion:

2.3.1 Endurecimiento por disolucion sélida

Este mecanismo esta referido al endurecimiento producto de la aleacion de un metal
con tomos de soluto, los cuales forman una solucion solida bien sea de tipo sustitucional o
intersticial, caracteristico de una superaleacion. El principio del aumento de la resistencia
del metal, se debe a la distorsion que producen los &tomos de soluto, en la red atémica del
solvente, lo que causa la restriccion del movimiento de las dislocaciones. Es natural que los
atomos de soluto tiendan a segregarse en las adyacencias de las dislocaciones producto de
su energia, buscando asi que se reduzca la energia de deformacion, de esta forma el
aumento de la concentracion de 4&tomos de impureza se traduce en el aumento de dureza y
resistencia a la traccion de un metal. Por ende un metal puro, es menos resistente que una

aleacion con el mismo metal base.

2.3.2 Endurecimiento por reduccion del tamafio de grano

La relacion que existe entre el tamafio de grano y el endurecimiento se presenta
debido a que un gran movimiento de dislocaciones tiene lugar en los limites de grano,
producto de la energia atdmica asociada que estos presentan. Siendo los limites de granos a

su vez los que restringen el deslizamiento o movimiento de dislocaciones por dos razones,
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la primera es que cada grano tiene una orientacion cristalografica distinta, lo que conlleva a
que las dislocaciones tengan que cambiar la direccion de su movimiento para deslizarse de
un grano a otro, dificultando asi su movimiento y en segundo lugar, el desorden atémico en
los limites de grano, produce una discontinuidad en los planos de deslizamiento. Es por
esto que un material con grano fino es més duro y resistente, que un material con grano
grueso, puesto que el de grano fino, posee una mayor area de limite de grano, que impide el

movimiento de las dislocaciones.

Es pertinente mencionar que cuando el angulo del limite de grano formado por las
orientaciones cristalograficas de dos granos vecinos, es muy grande, las dislocaciones no
logran atravesar dicho limite, esto durante la deformacién del material, lo que genera una
concentracion de dislocaciones en el plano de deslizamiento, lo cual puede activar nuevas

fuentes de dislocaciones en los limites de grano.

2.3.3 Endurecimiento por deformacion

Es un fendmeno en el cual un metal ductil se hace méas duro y resistente a la traccion
a medida que se va deformando plasticamente, sacrificando asi su ductilidad. Con el
incremento de la deformacion, viene el aumento de la densidad de dislocaciones, esto
genera una disminucion en la distancia media existente entre las dislocaciones, lo que hace
que estas se sitien mas cerca. Debido a que la interaccion entre dislocaciones es repulsiva,
resulta que el movimiento de una dislocacién es restringido por la presencia de otra, lo que

ocasiona el incremento de la resistencia mecénica.

El esfuerzo requerido para el movimiento de una dislocacion, normalmente
incrementa durante el flujo pléastico cuando la dislocacion es cada vez mas obstruida
mediante obstaculos microestructurales (atomos de soluto, dislocaciones, precipitados y

limites de grano) lo que causa el endurecimiento por deformacion.

Hay un pardmetro existente conocido como energia de falla de apilamiento (SFE,
por sus siglas en inglés Stacking Fault Energy), que se encuentra intrinseco en el material y

se puede definir como la permeabilidad de un material al movimiento de dislocaciones en
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su red cristalina y ademas la capacidad que tiene para generarlas. Los materiales se
clasifican con baja SFE y alta SFE. Los materiales con alta SFE tienen una muy eficaz
restauracion dindmica debido a la gran movilidad que tienen las dislocaciones dentro de la
red. No de igual forma, los materiales con baja SFE, presentan un proceso de restauracion
poco eficaz. En estos materiales, con baja SFE, el deslizamiento cruzado estéa restringido y
los obstaculos que se oponen al movimiento de las dislocaciones son mas dificiles de pasar

comparado a los materiales de alta SFE.

2.4 Mecanismos de deformacidn alternos
2.4.1 Fluencia (Creep)

La fluencia puede definirse como la deformacion de un material sometido bajo una
carga constante en un periodo de tiempo prolongado. Se da cuando el material esta en
servicio a muy baja velocidad de deformacién y esfuerzos relativamente bajos. Durante la
fluencia se generan pequefios huecos, normalmente en las fronteras de los granos. Estos
huecos tienden a unirse, con el paso del tiempo, y generan grietas en el material que se

pueden propagar y causar, finalmente, una fractura.

2.4.2 Deslizamiento de frontera de grano

Muchas veces a altas temperaturas y bajas velocidades de deformacion se da la
superplasticidad, que se conoce como la capacidad de los materiales cristalinos a tener una
gran deformacion pléstica debido a la influencia de esfuerzos externos. EI mecanismo de
superplasticidad es el deslizamiento de frontera de grano. Para conseguir superplasticidad
en el material se requiere que la temperatura sea suficientemente alta, las velocidades de

deformacion sean muy bajas y tenga un tamafio de grano fino.
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2.4.3 Maclas

Un borde de macla es un plano que separa dos partes de un grano que tienen una
pequefia diferencia en la orientacion cristalografica. Estas ambas partes parecen formar una
imagen espejo en el plano del borde de la macla. Se producen durante el crecimiento del
cristal y durante la deformacion. Los bordes de macla interfieren con el proceso de
deslizamiento de las dislocaciones incrementando la resistencia del material. Los bordes de
granos de alta energia son més efectivos para bloguear dislocaciones que las fallas de

apilamiento o los bordes de macla.

2.5 Evolucién de la Microestructura

La energia almacenada debido a las dislocaciones acumuladas durante la
deformacion se reduce generalmente por tres procesos: la recuperacion, recristalizacion y
crecimiento de grano (R. D. DOHERTY et al., 1997). La aniquilacién y reordenamiento de
las dislocaciones se produce durante el proceso de recuperacion. La recristalizacion
consiste en la formacién de nuevos granos que estan libres de dislocaciones y el
crecimiento de ellos a expensas de los viejos granos deformados, dejando una nueva
microestructura con baja densidad de dislocaciones. El ultimo paso es el crecimiento del
grano, cuando los granos crecen la zona de limite de grano se reduce. La recristalizacion
puede tener lugar durante y despuées de la deformacion. La recristalizacion dindmica se
lleva a cabo paralelo con la deformacién, mientras que después de la deformacion tiene

lugar la recristalizacion estatica.

2.5.1 Restauracion

En la restauracion se llevan a cabo procesos como la recuperacion, recristalizacion y
eventualmente crecimiento de grano, que se constituyen debido a cambios
microestructurales, que estan definidos en base a un conjunto de mecanismos y a una fuerza
impulsora que viene dada por la energia almacenada producto de la deformacion, la energia

superficial o la energia de frontera de grano. La forma y/o el orden en que se presenten la
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fuerza impulsora y estos mecanismos son los que marcan la diferencia en dicho proceso de

restauracion.

2.5.1.1 Recuperacion

La recuperacién del material es un proceso que ocurre antes de la recristalizacién y
se debe principalmente a los cambios en la estructura de dislocacion. Incluye todos los
procesos de liberacion de energia almacenada que no requieren el movimiento de un limite
de grano de angulo elevado. Durante la recuperacidn, las dislocaciones se reordenan en

configuraciones de menor energia.

2.5.1.1.1 Cambios estructurales durante la recuperacién

Los cambios estructurales que toman lugar durante la recuperacion, se describen a

continuacion (Lara. A, 2013):

- Reordenamiento de dislocaciones en estructuras celulares (para materiales con alta
energia de falla de apilamiento y la mayoria de los metales deformados en caliente, esto

ocurre simultaneamente con la deformacion).

- Eliminacién de dislocaciones libres dentro de las celdas.

- Colapso del conjunto de dislocaciones cerca de las fronteras de los subgranos,
principalmente por la eliminacion de las dislocaciones redundantes y el reacomodo de otras
dislocaciones.

- Crecimiento de subgrano. Durante un recocido continuo, tedricamente, se produce un

incremento en el tamafio del subgrano debido a que esto lleva una reduccion a la energia

interna.
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En la figura 2.4 se muestra de manera representativa el cambio estructural durante la

recuperacion.

of: ;'
o', :’b.
- L/ o
. ‘o, > e
. . A -
. . N -
- - .
- . ) .
4 LJ . .
3 .S »
4 0. N
>
.
'I. .
o o .‘, S
e o
% Y
. .‘ LA
a.‘. ”~»
™

Figura 2.4 Cambio en la estructura de las dislocaciones durante la recuperacion.

2.5.1.1.2 Recuperacion dinamica

La recuperacion dindmica es el mismo mecanismo metaltrgico que la recuperacion
estatica (reordenacion de dislocaciones o poligonizacién) pero se da al mismo tiempo que
se deforma plasticamente. Por lo tanto, se da en procesos de conformado en caliente como
por ejemplo la forja. Tanto la recuperacion estatica como dindmica es el paso previo a la

recristalizacion.

2.5.1.1.3 Recuperacion estatica

Por no llevarse a cabo durante el proceso de deformacion del material, los cambios
microestructurales son pequefios con respecto a los producidos en la recuperacion
dindmica. No obstante, de igual forma esto se traduce en una recuperacidén extra que
incluye reordenamiento de dislocaciones y crecimiento de subgranos, pudiendo asi

presentarse un ablandamiento durante el recocido.
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2.5.1.2 Recristalizacion

La definicidn de recristalizacion es "la formacion de una nueva estructura de grano
en un material deformado, por la formacion y la migracion de los limites de grano de
angulo elevado impulsadas por la energia almacenada producto de la deformacion”
Doherty. R. D., 1997. En consecuencia, la recristalizacién es el proceso que tiene lugar
cuando los nuevos granos libres de dislocaciones se forman a expensas de los viejos granos

deformados, dejando una nueva microestructura con baja densidad de dislocaciones.

2.5.1.2.1 Recristalizacion Dinamica (DRX)

Si se produce la recristalizacion dinamica, el esfuerzo de fluencia alcanza un valor
pico, seguido por un flujo de tensiébn menor en estado estacionario. La recristalizacion
dinamica es promovida por bajas velocidades de deformacion y altas temperaturas. Si la
velocidad de deformacion es lo suficientemente baja los valores del esfuerzo durante la
fluencia del material no alcanzan un estado estacionario después del pico, pero oscila
alrededor de un determinado valor debido a los ciclos sucesivos de recristalizacion que

ocurren simultdneamente con la deformacion.

La recristalizacion no es un cambio de fase, simplemente es el reordenamiento de
los 4&tomos a través de la difusion, esto con el fin de formar agrupaciones cristalinas con

menor densidad de dislocaciones que las observadas en el estado inicial. Ver figura 2.5.

Lo que difiere entre estos dos modos de recristalizacion dinamica es el mecanismo
de nucleacién. En el caso de un unico pico, la nucleacion se produce esencialmente a lo
largo de los limites de grano existentes. El crecimiento de cada grano se detiene por la
deformacion concurrente. En el caso de multiples picos, el crecimiento de cada grano
nuevo se termina por el choque de limites y no por la deformacion concurrente Lenard. J.
G, 1999.

Para que la recristalizacion dindmica tenga lugar, una deformacion critica tiene que
ser alcanzada. Alguna baja fraccion de recristalizacion tiene lugar antes de alcanzar este
valor de deformacion critico, asociado al pico en los valores de esfuerzos, en la curva de

fluencia. Por lo tanto, la deformacion pico en la curva de esfuerzo-deformacion, figura 2.6,
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es siempre mayor que la deformacion critica requerida para iniciar la recristalizacion

dinamica.

Limtede Grano Grano
grano inicial recristalizado
711 4
I II

Figura 2.5 Evolucién de la microestructura durante la recristalizacion dinamica.

Pico Simple

Pico ciclico

Esfuerzo (o)

N 1
Deformacion ()

Figura 2.6. Curvas de esfuerzo-deformacion en condicion de deformacion en caliente. Recristalizacion
dindmica de pico simple y multiple.

2.5.1.2.2 Recristalizacion Estatica (SRX)

La recristalizacion estatica se produce después de una deformacién por debajo de la
deformacion critica y sigue las dos etapas comunes de recristalizacion, un cierto tiempo
después que la deformacion ha sido aplicada: nucleacion y crecimiento de nuevos granos.
La recristalizacion completa se produce cuando los granos endurecidos han sido
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reemplazados totalmente por los granos equiaxiales. La recristalizacion estatica depende
del tiempo, desde que se produce después de la deformacion del material. Su cinética se

puede simular por la ley Avrami:
X =1-—-exp(kt™)

Donde X es la fraccién recristalizada, t es el tiempo y k y n son dos constantes
caracteristicas de la cinética. La recristalizacion estatica requiere un tiempo de incubacion
para renovar la microestructura. Los principales pardmetros que rigen la recristalizacion

estatica son la temperatura, deformacion previa y la velocidad de deformacion.

Cuando el material es deformado plasticamente, una gran cantidad de energia se
almacena dentro de la microestructura, asi la cinética de recristalizacion estatica es
acelerada para la nucleacién y el crecimiento de nuevos granos. Por lo tanto, a mayor
deformacion, mas granos son nucleados y el tamafio de grano final es menor. Cuando la
temperatura es alta, el endurecimiento al final de la deformacion es bajo y por lo que hay
menos sitios de nucleacidn y el tamafio de grano resultante es mayor. Por lo tanto, la
temperatura tiende a acelerar la cinética de recristalizacion estatica. El impacto de la
velocidad de deformacidn sobre la cinética de recristalizacion estatica es mas pequefio que
los otros pardmetros. Sin embargo, una velocidad de deformacion mas alta implica una

cinética mas réapida. Este fendmeno es la consecuencia de un mayor endurecimiento.

2.5.1.3 Crecimiento de grano

Posterior a la recristalizacion, el crecimiento de grano es impulsado por la energia
superficial de la frontera de grano y esta fuerza impulsora es menor, alrededor de dos

ordenes de magnitud que la de recristalizacion.

El crecimiento de grano puede presentarse en dos maneras: normal y anormal. En el
normal el principal mecanismo es la pérdida de los granos méas pequefios, manteniendo una
distribucion de tamafio de grano casi constante. En la anormal el crecimiento de grano se

produce en pocos granos y el resto permanece mas fino. Factores como el tamarfio de la
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muestra, temperatura y la microestructura inicial afectan el crecimiento del tamafio de
grano Lara. A, 2013.

2.6 Curva de fluencia

Los ensayos de compresion axial en caliente son ensayos de laboratorio que
permiten observar cdmo se comporta el material. Permiten simular procesos industriales
como por ejemplo la forja, la laminacion, la extrusion. Con estos ensayos se grafica el
comportamiento del material mediante las curvas de fluencia, donde se representa en el eje

Y la tension verdadera y en el eje X la deformacion verdadera.

En una curva de fluencia, como la mostrada en la figura 2.6, se pueden observar tres
etapas: etapa de endurecimiento y restauracion dindmica, etapa de transicién donde hay una
caida de la tension debido a la recristalizacion dindmica, y etapa de saturacion. La etapa de
transicion puede ser de pico simple o pico multiple y depende de las condiciones de
deformacion y del material. En algunos materiales no se observa caida de tension y se dice
que la curva presenta solo dos etapas y no presenta transicion. La etapa de saturacion se
debe a un estado de equilibrio dindmico entre la cinética de nucleacién y crecimiento de

grano y la cinética de endurecimiento y restauracion.
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CAPITULO 111

MARCO METODOLOGICO

Con la ejecucion del siguiente capitulo, se pretende describir el proceso
experimental que se sigui6 para el desarrollo del presente trabajo de investigacion, en él se
detallan, los procesos de cada uno de los ensayos correspondiente a las rutas de estudio
planteadas y los estudios realizados para la caracterizacién y el estudio de la cinética de

precipitacion correspondiente a la superaleacion de estudio, NIMONIC 263.

Es pertinente mencionar que dicho proceso experimental, tuvo lugar en el
Departament de Ciéncia dels Materials i Enginyeria Metal-lurgica (CMEM) de la
Universitat Politécnica de Catalunya (UPC) y en él Centre Tecnologic de Manresa (CTM),
en la ciudad de Barcelona — Espafia, alli fueron realizados los ensayos y estudios

correspondientes a la presente investigacion.

3.1 Analisis Semicuantitativo por Fluorescencia de rayos X

La fluorescencia de RAYOS X (FRX) es una técnica espectroscépica que utiliza la
emision secundaria o fluorescente de radiacion X generada al excitar una muestra con una
fuente de radiacién ionizante, esta radiacion incidente o primaria expulsa electrones de
capas interiores del a&tomo. Los electrones de capas mas externas ocupan los lugares
vacantes, y el exceso energético resultante de esta transicion se disipa en forma de fotones,
radiacion X fluorescente o secundaria, con una longitud de onda caracteristica que depende
del gradiente energético entre los orbitales electronicos implicados, y una intensidad

directamente relacionada con la concentracion del elemento en la muestra.

En la presente investigacion se utilizé un equipo portatil X-MET 3000TX, para
realizar las determinaciones In situ y de esta forma tener una primera aproximacion de los
elementos que conforman los distintos sistemas de aleacion aqui evaluados, en la figura 3.1

se puede apreciar el equipo, es importante sefialar que el equipo es calibrado
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constantemente por medio de un patron de Cobre (Cu), como puede observarse en la

Fig.3.2 adicionalmente el intervalo de energia de trabajo fue 2,04 -31,68 eV.

Figura 3.1 Equipo X-MET 3000TX

Figura 3.2 Operacion de Calibracion

3.2 Condiciones de ensayo de deformacion

En términos generales en cada ruta termomecanica se ejecutaron los ensayos bajo
las siguientes condiciones de temperatura y velocidad de deformacion (Tabla 3.1), fijando
una deformacion maxima a velocidad de deformacion constante, comun en la generacion de

las tres microestructuras que se desean obtener.
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Tabla 3.1 Parametros de Deformacion.

Temperatura Velocidad de Deformacioén
Deformacion Méaxima
1000 ° C §=01s"1 =08
1100° C §=0,1s"1 £=0,8
1100° C £€=0,001s"1 =08

3.3 ldentificacion de Especimenes o probetas

Partiendo de los diferentes procesos de estudio, modelados en la presente
investigacion, las probetas fueron provistas de identificadores, que facilitaran la
determinacidn de las condiciones de ensayo particulares de cada proceso, en ellas se sefiala
la ruta termomecénica seguida, al igual que la temperatura y las velocidades de
deformacion empleadas para el ensayo de la muestra, el cual simula el proceso de

conformado de la superaleacion.

Las siglas del identificador describen los procesos y tratamientos térmicos, siendo
FLFNL T, S, E, H, A, VeR y Vellas siglas correspondientes a forja isotérmica, forja no
isotérmica, temple, solubilizacién, envejecimiento, enfriamiento en el horno, enfriamiento
al aire, velocidad de enfriamiento répida y velocidad de enfriamiento lenta,
respectivamente. Seguidamente, el superindice define la velocidad de deformaciénens=1y
el subindice, la temperatura de deformacion en °C. Las siglas TG/D/MEB hacen referencia
a estudios de tamafio de grano, dureza y microscopia electronica de barrido,
respectivamente para cada condicion en la que se encuentran. Como es posible observar en
la tabla 3.2.
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Tabla 3.2 Identificadores de las diferentes Probetas de Estudio

Tratamiento Termomecanico.

Identificador de Probeta

Forja Solubilizacién Envejecimiento
FIT) 0! x| TG/D
FIT %o x| TG/D
FIT) 00 x| TG/D

FI'TSTEA} 00 X X X TG/D
FITSTEAY,, X X X TG/D
FITSTEAY 500 X X X TG/D

0,001
F'TEAY 00 X X TG/D/MEB
FITEAY],, X X TG/D/MEB
FITEAY 300 X X TG/D/MEB

FN'VelEAY o) X X TG/D
FN'velEAYS,, X X TG/D/MEB
FN'VelEAY L0 X X TG/D




3.4 Mecanizado

El mecanizado de las probetas de ensayo fue realizado en el Centro Tecnoldgico de
Manresa (CTM), haciendo uso de una maquina de electroerosion por hilo, modelo ONA
AX3(figura 3.3), capaz de realizar cortes en materiales con durezas elevadas, como es el
caso de la superaleacién de estudio, Nimonic 263. Se trata de una maquina de bancada fija,
la cual proporciona un trabajo de maxima precision en modo de corte sumergido, la cual
posee un alto grado de automatizacion, puesto que dispone de un CNC de la tecnologia méas

avanzada con operatoria tipo Windows.

Figura 3.3 Maquina de Electroerosion por hilo ONA AX3

3.5 Rutas Termomecanicas

Una ruta termomecanica describe los procesos y tratamientos térmicos empleados
para el proceso de conformado del material, en ella es necesario sefialar las temperaturas y
los tiempos de exposicion del material a las mismas. A continuacion se detallara cada uno
de los procesos termomecanicos utilizados para el conformado del material, desarrollando

las vias alternas propuestas en la presente investigacion.
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3.5.1 Primer proceso termomecanico alternativo (F'TSTEA)

El primer proceso termomecanico alternativo, consiste en calentar el material hasta
la temperatura de deformacion, en este punto el material se comprime uniaxialmente a
cierta velocidad de deformacién, dando lugar a la forja isotérmica. Luego de esto, el
material se enfria hasta la temperatura ambiente, aplicAndole un temple, por medio de agua,
pudiendo con esto, retener las propiedades que el material obtuvo a temperaturas elevadas.
Seguidamente se da paso a un recalentamiento en el horno, para alcanzar la temperatura de
solubilizacion, con el fin de llevar a un estado monofasico el material. Una vez culminado
el proceso de solubilizacion, se templa nuevamente el material hasta la temperatura
ambiente a objeto de retener las propiedades adquiridas anteriormente. Seguidamente, la
probeta es recalentada por segunda vez, hasta una temperatura moderada por debajo de la
linea solvus, induciendo la precipitacion de particulas semi-coherentes que le serviran de
refuerzo a la matriz y asi poder mejorar las propiedades mecénica, lo que es conocido como
envejecimiento. Finalmente, el proceso de conformado de esta primera ruta, culmina

dejando enfriar el material en el aire hasta temperatura ambiente.

En este proceso termomecéanico, como se puede observar en las figuras 3.4 y 3.5, se
variaran las condiciones modificando las temperaturas y velocidades de deformacion,
buscando con esto obtener microestructuras propias de cada condicion y asi poder comparar
resultados que nos permitan caracterizar la superaleacion. En la lera figura se puede
observar la ruta termomecéanica de las que tiene como pardmetro la velocidad de
deformacion de & =0.001s"1. Y en la segunda figura la ruta termomecénica
correspondiente a la que tiene como ¢ =0.1s"1y & =0.001s"1 como pardmetro de

velocidad de deformacion.

32



Temperatura [°C]
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33 min.
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Figura 3.4 Primer proceso termomecanico alternativo con temperatura de deformacion de 1000°Cy & =
0.001s71,

Temperatura [*C]
&

33 min.

<7 J
1100

T Bl EEELE

‘lD”Cfmin. EA

B
»
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Figura 3.5 Primer proceso termomecéanico alternativo con temperatura de deformacién de 1100°C y
velocidades de deformacion de € = 0.1s" 1y £ =0.001s™1.

3.5.2 Segundo proceso termomecanico alternativo (F'EA)

Este proceso consiste en forjar y envejecer directamente la pieza, esto quiere decir,
que se calienta el material hasta la temperatura de deformacién, dicho calentamiento se
divide en dos etapas para llegar a la temperatura de deformacién de 1000°C, se programa

primero una rampa de calentamiento hasta 800°C y subsecuente a esto, una segunda rampa
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de calentamiento hasta alcanzar los 1000°C. La finalidad de estas dos rampas es ayudar al
horno a alcanzar la temperatura con un menor esfuerzo. De igual manera se programan dos
rampas para alcanzar la temperatura de 1100°C, en este caso la primera alcanzara 900°C.
Una vez alcanzada la temperatura de forja, se mantiene por 5 minutos, buscando eliminar
los posibles gradientes de temperatura que podrian existir desde la superficie hasta el
nucleo, para posteriormente inducir la forja isotérmica. En este proceso, no se realizara
temple alguno, se variara la temperatura desde la temperatura de forja hasta la temperatura
propia del proceso de envejecimiento, por ende, se produce la precipitacion vy

recristalizacion estatica.

Esto con el fin de cesar con los tratamientos bruscos de recalentamiento y templado,
pudiendo asi evaluar las propiedades mecénicas obtenidas. En las siguientes figuras 3.6 y
3.7, podemos observar la ruta termomecanica propuesta para las diferentes condiciones.
Vale destacar que el tiempo necesario para que ocurra la simulacién de la forja, varia

dependiendo de la é. Parauna ¢ = 0.1s71,elt=8s, paraé = 0.001s~1,el t = 800 s.

Temperatura [°C]
'Y
5 min
1000 [~~~ -2 1 min.
0.5°C/ F 8 hrs.
8OO [~
E
EA
2°C/s
Tiempo[min]

Figura 3.6 Segunda ruta termomecanica alternativa con temperatura de deformacién a 1000°C y & =
0.001s71,
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Temperatura [°C]

F 3
L min
1100 oo ____
0.5°C/ F 1 min
200 |---- B hrs
1070 I e
E
EA
2°C/s

-

Tiempo[min]

Figura 3.7 Segunda ruta termomecanica alternativa con temperatura de deformacion a 1100°C y
velocidades de deformacionde € = 0.1s 'y &= 0.001s™1.

3.5.3 Tercer proceso termomecanico alternativo (F'TEA)

En este tercer proceso termomecanico alternativo, se realiza una deformacién del
material a la temperatura correspondiente de la forja (forja isotérmica), durante un periodo
de tiempo que depende directamente de la velocidad de deformacién y luego, a diferencia
del proceso anteriormente descrito, se realizé un temple, buscando retener las propiedades
obtenidas gracias a la recristalizacion dinamica. Posteriormente se recalienta el material
hasta la temperatura de envejecimiento, induciendo asi la precipitacion por un periodo de

tiempo de 8h para finalmente dejar enfriar al aire la probeta ensayada.

En dicho proceso de igual manera, se variaron las temperaturas y velocidades de
deformacion, como es posible observar en las figuras 3.8 y 3.9, en busca de obtener

estructuras internas del material propias de cada condicion de ensayo.
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Temperatura [°C]
A

1000 |

B hrs.
800

EA

.
"

Tiempo[min]

Figura 3.8 Tercera ruta termomecanica alternativa con temperatura de deformacion a 1000°C y & =
0.001s7 1,

Temperatura [°C]
A

1100 | 5 min.
900
800
EA
Tiempo[min]

Figura 3.9 Tercera ruta termomecanica alternativa con temperatura de deformaciéon a 1100°C y
velocidades de deformacionde é = 0.1s71y & = 0.001s7 1.

3.5.4 Cuarto proceso termomecanico alternativo (FN'HEA)

En el cuarto proceso, a diferencia de los tres métodos anteriores, se realiza el
proceso de compresion a medida que ocurre la transicion de la temperatura (forja no
isotérmica), desde la temperatura de forja hasta la temperatura ambiente, con la

particularidad de que el enfriamiento ocurre dentro del horno. Posterior a este proceso de
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conformado se realiza el envejecimiento, tratamiento térmico comun para las 6 diferentes

rutas, puesto que es el encargado de inducir la precipitacion.

En las figuras 3.10 y 3.11 se puede observar lo descrito previamente, viendo que la

linea en forma de zigzag no se mantiene a una sola temperatura.

Temperatura[°C]
A

1000

800

>
Tiempo[min]

Figura 3.10 Cuarta ruta termomecanica alternativa. La muestra se comenzo a deformarse a los 1000°C.
El tiempo que tarda en deformar, a medida que enfria hasta temperatura ambiente, depende de la &€ =
0.001s~! tardando en total 800s.

Temperatura[°C]
A
1100 f========= 5min
0.5°C/s
900 q====- c
III\" S hrs.
800 \
EH \"'., o
2°C/fs \\ 10°C/min.
>
Tiempo[min]

Figura 3.11 Cuarta ruta termomecénica alternativa. La muestra comenzé a deformarse a los 1100°C.
El tiempo que tarda en deformar, a medida que enfria hasta temperatura ambiente, depende de la &.
Para una velocidad de deformacion de é = 0.1s 1, el t=8sy para & = 0.001s~! tarda 800s.
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3.5.5 Quinto proceso termomecénico alternativo (FN'VelEA)

Este método tiene su peculiaridad, puesto que después de calentar el material hasta

la temperatura de forja, se apaga el horno y a medida que desciende la temperatura, se

realiza una forja no isotérmica del material hasta alcanzar la deformacion méaxima de 0.8 (al

igual que en todos las rutas termomecanicas), dejandolo enfriar hasta que alcance la

temperatura de envejecimiento. Temperatura a la cual, se deja por un periodo de tiempo de

8 horas, propiciando también la recristalizacion estatica, luego de que este tiempo se

cumple, se deja enfriar al aire hasta alcanzar la temperatura ambiente figuras 3.12 y 3.13.

Temperatura [°C]
1

1000

200

E EA

I

g

Tiempo[min]

Figura 3.12 Quinta ruta termomecanica alternativa. La muestra se comienza a deformar a los 1000°C
con una velocidad de deformacion de 0.001s~1. El enfriamiento hasta los 800°C, transcurre en catorce
minutos. El tiempo que tarda la deformacién, a medida que ocurre el enfriamiento hasta la

temperatura de envejecimiento, depende de la &.

Temperatura [°C]
&

5 min.
1100

900
200

8 hrs.

EA

B

-

Tiempo[min]

Figura 3.13 Quinta ruta termomecénica alternativa. La muestra comienza a deformar a los 1100°C,
variando para esta misma ruta las velocidades de deformacion, que comprenden una £ = 0.1s~! y otra

£=0.001s"1.
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3.5.6 Sexto proceso termomecanico alternativo (FN'VeREA)

El sexto y ultimo proceso desarrollado en este trabajo, es similar al quinto proceso,
en el que se deforma la muestra en paralelo con el descenso de la de temperatura y se lleva
directamente a la temperatura de envejecimiento. Esto se lleva a cabo durante el

enfriamiento, el cual transcurre en un minuto.

Vale destacar que en este sexto proceso no se lleva a cabo el ensayo con velocidad
de deformacion de 1x1073s~1, puesto que el tiempo en que transcurre la rampa de
enfriamiento, desde la temperatura en que inicia la forja hasta la temperatura de
envejecimiento, es mucho menor al tiempo requerido, para que ocurra la deformacion a
dicha velocidad de deformacién. Las siguientes figuras 3.14 y 3.15 describen las rutas

correspondientes a los parametros previamente establecidos.

Temperatura [°C]
F

1000

8OO T
EA

-
-

Tiempo[min]

Figura 3.14 Sexta ruta termomecdanica alternativa. La muestra comenzara a deformar a los 1000°C. El
tiempo que tarda en deformar a medida que enfria depende de la &.
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Temperatura [°C]
A

1100
200 8 hrs.
800
E

EA

-
-

Tiempo[min]

Figura 3.15 Sexta ruta termomecanica alternativa. La muestra comenzara a deformar a los 1100°C. El
tiempo que tarda en deformar a medida que enfria depende de la &.

Es importante acotar, que luego de la aplicacion de cada proceso de conformado
planteado, las probetas son sometidas a estudios de dureza y analisis metalogréfico,
mediante analisis por MO, MEB y microindentacion. Estudios que nos permiten
caracterizar el material segun la ruta termomecanica al que fue sometido, pudiendo asi

obtener valores que luego nos sirva para realizar los andlisis de resultados respectivos.

3.6 ASTM E9-89a ensayo de compresion axial simétrica

Para realizar ensayos en la maquina Instron el manual de procedimiento de ensayo
recomienda, que la relacién Longitud/Diametro debe ser 1.5, buscando con esto disminuir
el area de contacto entre las mordazas y la probeta de ensayo. En el presente estudio las
probetas de ensayos que hemos estudiado no la cumplen, puesto que la relacién que

presentan es de 2.

Aun asi la Norma de ensayos de Compresion ASTM E9-89a que especifica la
geometria y relacion de Longitud/Diametro de la probeta, dicta que son la geometria

cilindrica y cubica las utilizadas regularmente, por otra parte establece que los extremos de
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la probeta deben ser planos y paralelos entre si, con una perpendicularidad maxima de 3°

con respeto a los laterales de la misma.

Puesto que el ensayo de compresion depende sensiblemente de las fuerzas de
friccion, la geometria mas adecuada es la cilindrica debido a su menor area de contacto

entre la mordaza y la cara plana de la probeta.

En cuanto a la relacién de diametro longitud, a pesar de las recomendaciones
particulares que sugiere el manual de la maquina, la norma ASTM E9-89a que regula esta
metodologia, establece que la altura del espécimen de ensayo, debe ser menor o igual a tres
veces su didametro. Especificando que las probetas con relacion longitud/diametro de 1.5y 2
son las que mejor se adaptan a los ensayos de compresion particulares de materiales con

elevadas resistencia.

3.7 Solubilizacion
3.7.1 Horno Tubular de alta Temperatura Hobersal, modelo ST-16

Las probetas utilizadas para los diferentes ensayos, fueron solubilizadas en el Horno
Tubular de alta Temperatura Hobersal, modelo ST-16 (Figura 3.16), buscando con esto
homogenizar las probetas utilizadas para la simulacion de los diferentes procesos
termomecanicos planteados. Dicho horno es capaz de alcanzar una temperatura maxima de
1600 °C, a su vez dispone de un controlador de calentamiento y un programador de rampas
de temperaturas WEST 6400, con un sistema integrado de enfriamiento por agua y una
bombona de gas inerte (argon), en caso de que se requiera una atmosfera protectora, para la
proteccion de las mordazas de ensayo, esto cuando se requiere de ensayos a elevadas
temperatura, como es el caso de los ensayos realizados en el presente estudio de

investigacion.
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Programadory
Controlador
de Rampas de
Temperatura

Controlador de
Calentamiento

Interruptor
ON/OF

Figura 3.16 Horno Tubular de alta Temperatura Hobersal, modelo ST-16

Display Superior: indica la
Temperatura Real del Horno.

Display Inferior: indica la
Temperatura de Trabajo
(Temperatura del Set Point).

E! TURE 1600 °C

Teclas: 1 2 3 4.

Figura 3.17 Display de Programacién del Horno Hobersal.

42




Para el uso del horno Hobersal, se siguié el Manual para la Programacion de

Rampas de Temperaturas, el cual indica:
« Girar el interruptor y situarlo en la posicién 1. (Posicién On)
« Pulsar la tecla 4 como se puede apreciar en la Fig. 3.17, aparece SP.
» Con las teclas 2 y 3, situar la temperatura en 20 0 25 °C.
» Volver a pulsar la tecla 4, aparece Prog.

« Con las teclas 2 y 3, seleccionar el numero de programa (1, 2, 3 0 4) que se
desee programar. ElI horno dispone de hasta 4 rampas de calentamiento

diferente.

« Una vez seleccionado el programa, apretar las teclas 4 y 3 simultineamente y

por este orden. El display inferior entra en un bucle donde aparece:
» Prog: para programar la rampa.
« Cont: para configurar la rampa.
« End: parasalir de la rampa.
« Para programar la rampa, pulsa la tecla 4 cuando aparezca Prog y saldra ULOC.

« Con las teclas 2 y 3, posicionar el numero 10, que es la clave para desbloquear

el horno y poder programar la rampa de temperatura.

« Pulsar la tecla 4 y aparecera 01_F, correspondiente a la primera temperatura de

trabajo deseada, la temperatura de calentamiento.
« Con las teclas 2 y 3 seleccione la temperatura de calentamiento deseada.

* Volver a apretar la tecla 4, aparecera 01 t, corresponde al tiempo de
calentamiento deseado. Esta velocidad de calentamiento “no debe ser mayor a
10 °C por minuto”. Es decir, si se quiere alcanzar 600 °C se debe poner un

tiempo de calentamiento de 60 minutos, una hora.

43



Con las tecla 2 y 3 seleccionar el tiempo de calentamiento deseado.

Nuevamente pulsar la tecla 4, aparecerd 02_F correspondiente a la temperatura

de mantenimiento.

Con las teclas 2 y 3 seleccione la temperatura deseada. Si esta coincide con la
temperatura de calentamiento, posicionar el display superior en ---------- , en el

display inferior aparecera 02_d.

Volver a apretar la tecla 4, aparecerd 02_t, corresponde al tiempo de

mantenimiento en horas y minutos.
Con las tecla 2 y 3 seleccionar el tiempo de mantenimiento deseado.

De nuevo apretar la tecla 4, aparecerd 03_F, correspondiente a la ultima

temperatura, temperatura de enfriamiento, generalmente se sittia a 25 °C.

Pulsar la tecla 4 y aparecerd 03_t, correspondiente a la temperatura de

enfriamiento.
Con las teclas 2 y 3, seleccionar el tiempo de enfriamiento deseado.

Pulsar la tecla4, aparecera 04_E en el display inferior, situarlo en END (Display

Superior), finalizacion del programa.

Volver a pulsar la tecla 4 y aparecera CYCL, correspondiente al nimero de

ciclos programados.

Con las teclas 2 y 3, posicionarlo en 1, es la posicion recomendada si el mismo

ciclo térmico solo se realiza una vez.
Pulsar la tecla 4, aparecera BASE, se refiere a la base horaria.

Con las teclas 2 y 3, colocar HOUR, siempre y cuando los tiempos utilizados

anteriormente hayan sido seleccionados asi.

Volver a apretar la tecla 4, aparecera GBs.
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Con las teclas 2 y 3, seleccionar OFF.

Pulsar la tecla 4, aparecerd E_01 en el display inferior. Volver a pulsar la tecla

4 y aparecera LOC.
Con las teclas 2 y 3, colocar el numero 10 (Es la clave de acceso).

Una vez finalizado el programa se tienen dos opciones, finalizar la rampa o

posponerla:
» Pulsar la tecla 1 (RUN) y el horno iniciara la rampa programada.

« Si se desea posponer la rampa, pulsar de manera rapida y continua las

teclas 4 y 3, por este orden para salir del programa.

Si se ha escogido la opcion 29.a, al acabar la rampa el piloto RUN se apagara
automaticamente. Repetir todo el proceso cada vez que se quiera iniciar un

programa nuevo.
Si se escoge la opcidn 29.b, ejecucion de un programa ya definido:
» Repetir los pasos del 1 al 5 de este manual.
« Una vez seleccionado el programa que se desea ejecutar pulsar la tecla 4.
» Apretar la tecla 1 (tecla RUN), Aparece Prog.
« Con las teclas 2 y 3, seleccionar el nimero del programa a ejecutar.
» Pulsar la tecla 1, aparece DELY.

e Con las teclas 2 y 3, colocar el tiempo de inicio del programa (se

recomienda 0).

« Apretar la tecla 1 (tecla RUN). La luz del piloto RUN parpadea si el
tiempo de inicio (DELY) es diferente de cero y que da encendida si es

igual a cero.
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Para pausar un programa: pulsar durante un segundo la tecla 1 (tecla RUN), el

piloto no parpadea. Si se desea continuar, apretar de nuevo la tecla 1 y el piloto

RUN se ilumina.

Para finalizar un programa: pulsar la tecla 1 por 4-5 segundos y el piloto RUN

se apagara.

Observaciones:

El limite superior de temperatura del horno esta fijado en 1425 °C, mas
alld de esta temperatura no es posible realizar ningin tratamiento
térmico. De ser necesario, este limite se puede modificar, para ello se

recomienda consultar el manual del controlador de calentamiento.

Todo sistema de calentamiento sufre un decalaje o desfase entre la
temperatura que marca el display y la temperatura real. Se ha
comprobado a altas temperaturas, unos 1100-1400 °C, este desfase es de
solo 20 °C. si el material al que se le estd realizando el tratamiento
térmico es muy sensible a variaciones de temperaturas se tendria que
controlar este desfase. Para ello se recomienda sumar 20°C a la

temperatura de trabajo, esto solo en caso de que se requiera.

El horno tubular de altas temperaturas se puede apagar, posicionando la
perilla del interruptor ON/OF en 0, a unos 200°C, sin que por esto sufran

sus resistencias, ni el tubo protector de las probetas.

La velocidad maxima de calentamiento es de 10 °C/min.

Las probetas fueron solubilizadas, con el objeto de alcanzar una solucién sélida

homogénea de estructura monofasica, pudiendo fijar asi, un punto de partida comin
referente a la microestructura de las probetas, que seran utilizadas para la simulacion de los
diferentes métodos termomecanicos. La temperatura y tiempo de solubilizacion utilizados,

fueron de 1150°C y 33min respetivamente, parametros indicados por la ficha técnica de la
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superaleacion Nimonic 263, una vez culminado el tiempo de solubilizacion, las probetas

fueron templadas en agua, en busca de retener la microestructura monoféasica alcanzada.

Una vez solubilizadas cada una de las probetas, fueron pulidas utilizando un papel
abrasivo 1200, a objeto de eliminar las imperfecciones geomeétricas superficiales que
pudiesen estar presentes en la superficie de la probeta y asi obtener una superficie adecuada
para minimizar la friccion durante el ensayo, eliminando con esto, cualquier agente que

entorpezca la distribucion uniforme de la temperatura.

3.8 Ensayos en la Maquina INSTRON 4507
3.8.1 Maquina INSTRON 4507

En general, en todas las vias estudiadas, el proceso se inicié con un ensayo de
compresion en caliente. Dichos ensayos se llevaron a cabo en la maquina INSTRON 4507,
cuya célula de carga es de 100 KN. La cual tiene adaptado un horno de calentamiento por
radiacién, marca Chamber, que estd compuesto por cuatro ldmparas tubulares de cuarzo con
un filamento de wolframio, que emiten luz concentrada en su centro, proporcionando
energia infrarroja, mediante la cual es posible lograr que la probeta alcance la temperatura

de ensayo necesaria. Siendo este horno capaz de trabajar hasta temperaturas de 1200°C.

Esta maquina INSTRON también estd4 dotada de un medio para realizar templado.
Mediante el cual es posible hace caer la probeta una vez deformada, a través del tubo de
cuarzo, a un contenedor con agua a temperatura ambiente. Ademas un sistema
computacional anexo que permite variar temperaturas y velocidades de deformacion, lo que

permite obtener microestructuras homogéneas y no homogéneas, deseadas en los ensayos.

La maquina tiene un sistema de mordazas, en donde se colocan las probetas para
realizar el ensayo. Estas son de una aleacion de molibdeno llamada TZM, se caracterizan
por su resistencia a altas temperaturas, a su vez son disefiadas y dimensionadas
especialmente para que no exista pandeo en el momento de aplicar la fuerza de compresion

en la probeta.
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También es importante resaltar, que las mordazas y las probetas estan protegidas por
un tubo de cuarzo, de 50 mm de longitud, en el momento del ensayo, con el fin de aislar al
sistema del horno y proteger a la pieza de una posible oxidacién, haciendo pasar un gas
inerte, argon, a través del tubo, que evita una descarburacion del acero asi como también la

sublimacion del molibdeno.

El equipo descrito previamente (INSTRON 4507) es usado como herramienta para
realizar la compresion en caliente, la cual nos permite obtener las estructuras de estudio
deseadas y posteriormente, realizar la caracterizacion de un material en especifico.
Mediante las figuras 3.18 y 3.19 que se tienen a continuacién es posible observar la

maquina y sus componentes.

Mordazas

Contenedor

de agua

Ordenador

Figura 3.18 Identificacion de las Maquina de compresion en caliente, INSTRON 4507
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Lamparas
de cuarzo

Mordazas

Tubo de
cuarzo

Figura 3.19 Identificacion de las partes del Horno de calentamiento por radiacion

3.8.2 Condiciones y datos necesarios para ensayo de Compresion en la Maquina

Instron

Cada ensayo requiere de parametros necesarios para el desarrollo del mismo, en
todos los ensayos realizados, las condiciones impuestas fueron: temperatura, velocidad de
deformacion constante y deformacion maxima. A su vez, es de gran importancia para la
construccion del grafico esfuerzo vs deformacion, proporcionarle al sistema la medidas
nominales de la probeta (Longitud - Didmetro) ya que en base a estas, se calculan las
deformaciones instantaneas que sufre la muestra de ensayo. Al igual que las medidas
nominales de la probeta, la maquina necesita una magnitud de precarga inicial, la cual
permite la calibracion del sistema de compresion, en la totalidad de los ensayos la precarga
aplicada fue de 50N por tratarse de un material tan resistente como la superaleacion de

estudio.

Los diferentes ensayos realizados para la simulacion de los procesos de

conformados, planteados en el presente trabajo de investigacion, fueron constituidos en tres
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grupos, en los que las condiciones de ensayo para simular la forja, son diferentes para cada
uno de ellos. Lo que se buscd con estas condiciones, fue generar microestructuras
homogéneas, medianamente homogéneas y heterogéneas en el material, para

posteriormente realizar los estudios necesarios y poder caracterizarlo finalmente.

3.8.3 Materiales, preparacion y procedimiento de ensayo en la maquina INSTRON
4507

3.8.3.1 Materiales

e Maquina de ensayos INSTRON 4507.

e Horno de calentamiento por radiacién (Chamber).
e Bombona de argon.

e Agua de refrigeracion.

e Mordazas para compresion en caliente y tubo de cuarzo de 50cm de

longitud.
e Probeta cilindrica con relacion de esbeltez (longitud/diametro) de 1.5.
e Tantalo y nitruro de boro.
e Lana o fibra de vidrio.
e Pinza para manipulacion de la muestra.
e Bata de laboratorio.

e Guantes de latex y térmicos.

3.8.3.2 Preparacion

Previo al montaje de la probeta en la maquina, es esencial tomar las medidas
iniciales de ésta. Luego se debe limpiar las superficies donde iran acopladas las mordazas y
las bases donde se apoyan las probetas para garantizar un soporte uniforme, que se traduce

en una compresion uniforme, entiéndase uniaxial.
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La probeta se lubrica, por ambas caras, con Nitruro de boro, el cual es necesario
disolver previamente en Etanol, tomando una consistencia viscosa. Posteriormente se ponen
laminas de Téantalo en cada base, quedando asi lubricada y listas para ser ensayada,
buscando con esto disminuir la friccion entre las mordazas y la probeta de ensayo, de tal
forma se reducen las posibilidades de que ocurra una deformacion interna de forma

irregular, lo que minimiza el efecto de abarrilamiento.

A sabiendas de que el Tantalo es un material resistente al calor, altamente dictil y
permite trabajar a elevadas temperaturas, ya que su temperatura de fusién es de 3820 °C,
hace que sea el material indicado para impedir que la probeta de estudio se adhiera a la
mordaza. A su vez, aisla la ceramica lubricante (Nitruro de Boro) de la mordaza,
protegiendo asi la misma de una posible sublimacién. Otra de las razones por la cual se
emplea Tantalo y no algun otro material con propiedades similares como el Molibdeno, es
la relacién de costos que hay entre ellos, siendo el primero mas econémico. Este Nitruro de
Boro es un lubricante adecuado para minimizar la friccion entre los metales (Interface
Tantalo/probeta), puesto que posee un bajo coeficiente de friccion con los metales a altas

temperaturas, el cual oscila entre 0.1 y 0.65.

Se limpia con algodon y Etanol toda la superficie interior del horno sin tocar las
lamparas y sin rayar las paredes a objeto de reducir impurezas, lo que asegura una

transferencia de calor uniforme.

Se coloca el termopar en contacto con la muestra, con el fin de obtener una

temperatura tan exacta y fiable como sea posible.

Al concluir con los ajustes y detalles de la maquina, la limpieza de las superficies de
contacto implicadas en todo el sistema de ensayo y con la supervision de la probeta, para
garantizar que esté apoyada de forma correcta, se procede a bajar el bastidor mévil para
introducir el tubo de cuarzo. Consecutivamente se sube el bastidor, hasta lograr cubrir por

completo con el tubo a la mordaza superior.

Una vez se haya garantizado que el montaje sea correcto, se sella el tubo de cuarzo
en sus extremos con lana de vidrio, a manera de aislar la atmosfera de argdn, disminuyendo

asi la posibilidad de que exista algin tipo de fuga y no se llegue a formar la atmdsfera de
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argdn necesaria, para garantizar que no ocurra la descarburacion y sublimacion de las

mordazas. Como ultimo paso se cierra el horno para dar comienzo al ensayo.

Luego se introducen los datos en el ordenador proporcionando, medidas de la
probeta (longitud y didmetro inicial), las condiciones del ensayo, especificando un ensayo
uniaxial de compresion en caliente, con velocidad de deformacion constante y deformacion
méaxima de 0,8 con una precarga de 50N, condiciones que se mantienen para todos los

ensayos.

Por dltimo se abren las valvulas de agua del sistema de refrigeracion, se ajusta el

caudal de argon, con una sobrepresion de 1,5 Bar y finalmente se enciende el horno.

3.8.3.3 Procedimiento para realizar ensayo de compresién en caliente haciendo uso de

la Maquina Instron.

1. Encender la maquina Instron.

El interruptor se encuentra ubicado en la parte derecha y a veces al encenderlo
salta el fusible; en este caso, solo hay que levantarlo de nuevo cuyo cuadro se
encuentra ubicado en la pared, a la izquierda del controlador del horno de

radiacion. A continuacion, volver a encender el equipo.

2. Una vez esta encendida la maquina, se debe activar el bastidor mdvil
pulsando el boton E situado a la derecha como se puede ver en la figura 3.20.
El desplazamiento del bastidor se hace pulsando los botones A o B. Las flechas
en el boton A mueven el bastidor rapidamente, mientras que las flechas en el

boton B lo mueven lentamente.

El boton de parada de emergencia estd situado a la derecha, encima del
interruptor. Sélo se pulsara para detener el sistema en una urgencia. Para

reiniciar el sistema, girar el boton hacia la derecha y se restaurara.
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Interruptor

Parada de
emergencia

Figura 3.20 Interruptores maquina Instron

3. Calibrar y balancear la celda de carga utilizando la consola. Para ello
pulsar el boton CAL vy luego dos veces el botdn ENTER con esto se calibra la
celda de carga. A continuacién, se balancea pulsando el boton BAL y después
ENTER.

Antes de iniciar el ensayo, recordad poner a cero la posicion del bastidor,
pulsando los botones RESET G.L. y a continuacion, ENTER.

4. Colocacion de la probeta, segun el procedimiento descrito anteriormente.

5. Una vez apoyada la probeta sobre el Tantalo y la mordaza inferior, se baja el
bastidor movil para poder introducir el tubo de cuarzo que protegera las
mordazas y la probeta. Luego de esto, es necesario subir el bastidor mdvil,
hasta que exista la holgura necesaria para introducir completamente el tubo de
cuarzo en la mordaza superior. Se recomienda dejar la mordaza superior
ligeramente separada del conjunto Tantalo — probeta. En este punto, se sella el
tubo de cuarzo con lana de vidrio, se cierra y se enciende el horno de
radiacion, y se introduce el argon, procediéndose asi a la realizacion del

ensayo.
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6. Control del ensayo. Se enciende el ordenador situado al lado de la consola.
Cada usuario lo enciende con su propia contrasefia o bien con tecnobecario.
Para llamar al programa se selecciona el icono Acceso directo a UPC situado
en el escritorio. Seguido de esto, aparece la pantalla de Administrador de
Ensayos y se pulsa Entrar. Seguidamente aparece la ventana del programa de

ensayos Yy se pulsa sobre D’acord, como se muestra en la figura 3.21.

Figura 3.21 Procedimiento para ingresar a la pantalla de administracién de ensayos

7. En la barra de herramientas se selecciona Fitxer y, a continuacion, Nou,

cambiando la apariencia de la ventana.

8. En la nueva barra de herramientas se selecciona Assaig, después Tipus assaig
y finalmente, Vel. Def. Cnte (velocidad de deformacién constante). A
@l continuacion, se pulsa sobre el icono

apareciendo la ventana de entrada de datos, como se observa en la figura 3.22.

F ADMINISTRADOR A55AI05
Ereer Agsnig Partela  Auch

Figura 3.22 Pantalla de administracion de
ensayos
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9. Completar las casillas que se pueden observar en la fig. 3.23 correspondientes
con las dimensiones de la probeta y las condiciones del ensayo de deformacion

en caliente.

B

2 Di={e) 8 (2 (XN (2121
15501 4 ve0cr1AT o oo ACIo eRTAGERA CONSTA

DADES INICIALS PER A L'ASSAIG

Longtet Inicist | | mm Didmetie nciot [ | wm

Veloctat do Defoemacé 51 Delomacii Micma |

renecanca [ |w

| ACCEPTA I

Figura 3.23 Pantalla de condiciones iniciales del ensayo

Pulsar sobre la casilla de verificacion de PRECARGA vy seleccionar la
precarga adecuada segun el tipo de material, usualmente para aceros, ésta es de
50N. La precarga que se aplica evita errores en la medida y el registro de datos
no utiles. Una vez superada la precarga aplicada, el ordenador comienza a

registrar los datos del ensayo.

10. Pulsar sobre ACCEPTA (Figura 3.24) y aparece mensaje “Prémer
Computer Control”. A continuacion, se pulsa el boton Computer Control de

la consola y dard comienzo el ensayo.

zl
DADES INICIALS PER A L'ASSAIG
Longitut Inicial: mm Diametre inicial- mm

Velocitat de Deformacid: 51 Deformacic Maxima:
¥ PRECARGA H

CANCELA | ACCEPTA

Figura 3.24 Pantalla que muestra las condiciones
iniciales del ensayo
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11. Una vez finalizado el ensayo, templar la probeta si es necesario, apagar el
horno de radiacion (consultar PNT del horno de radiacion para tal fin), pero no

el sistema de refrigeracion ni la bombona de argén.

12. Para guardar los datos del ensayo, seleccionar en la barra de herramientas la

siguiente secuencia:

Fitxer \ Desa \ Guardar como

Antes de proseguir, seleccionar la carpeta donde se guardara el archivo.
Guardar como archivo de:

Se ha de guardar en dos tipos de extensiones: tipo .res y tipo .mul, como se

indica enla figura 3.25.

x| 21

Noeee de scheo Copetar Nombes de awchrvo Copates

e G e o

Coancelx Concela
3 [Be Pl 4 [ew 7 S ]
8D ASSNG™Y fled I £ ASSNG™ Red I

. =

Guwda como scheeo do Urndades

[Fovae et P FES) »] |68 & UNDAD de DATC »]

Figura 3.25. Pantalla de guardar los resultados de los ensayos

3.8.4 Programacion del controlador del Horno de calentamiento por radiacion

Chamber.

A la hora de realizar la programacion del horno acoplado a la maquina Instron, se
debe seguir el siguiente procedimiento, con el cual es posible controlar los tiempos de
exposicion a las temperaturas requeridas, para la ejecucion de los ensayos de compresion o

traccion en caliente:
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1. Encender el controlador del horno girando la perilla de encendido en sentido

horario (fig. 3.26), para situarla en la posicion 1.

Perilla de
Encendido

Pantalla
de Control

Cooling |

Figura 3.26 Controlador del Horno Hobersal

2. Encender el sistema de refrigeracion, situando la perilla en posicién manual.
(Fig. 3.27)

Automatico Manual

Figura 3.27 Controlador del sistema de Refrigeracion.
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3. Programar en el horno las rampas de temperaturas deseadas. Para ello se debe

seqguir el siguiente instructivo de programacion, haciendo uso de los botones o

teclas del controlador, (Fig. 3.28) bien sea para programar una rampa de

calentamiento o enfriamiento:

Temperatura
Real

Temperatura
Tedrica

Teclas de
Programacion

Figura 3.28 Programador del horno Hobersal.

Una vez el horno indique en el display superior (PV) (figura 3.26) la

temperatura ambiente, y en el display inferior (SV) 0, pulsar la tecla

en PV aparecera At, seleccionar no en SV con las teclas
Teclear nuevamente n y aparecera en PV: Al 1. En SV se debe
indicar una temperatura maxima de trabajo con las teclas < VIl
se recomienda 1200°C. volver a pisar 222 y aparecera Al 2. Se debe

indicar la misma temperatura que en Al 1, de la misma forma en que

se indic6 anteriormente.
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c. Luego de esto se debe volver a pulsar nuevamente ;@ y en PV

aparecerd PTn y en SV: 0. De no ser asi debe seleccionarlo haciendo

uso de I
d. Volver ateclear @ y aparceraen PV: SEG 1,yenSV: 1 0.
e. Pulsar @ y aparecera PV:t-0yen SV: 0.

f. Teclear nuevamente j@ y aparecerd en PV: SU_1, correspondiente

al segmento 1 y en SV se debe indicar la temperatura que se desea
alcanzar, haciendo uso de las teclas VAN

g. Una vez fijada la temperatura, pulsar ;@ y aparecera t-1
correspondiente al tiempo en el que se quiere alcanzar la temperatura.
Se recomienda calcular el tiempo en base a una velocidad de
calentamiento de 2°c/s. Con las teclas fijar el tiempo, en

minutos, en la parte inferior de la pantalla SV.

h. Volver a pulsar ;@A y aparecerd en PV: OULtl, con las teclas

seleccionar 100.0.
i. De esta forma ya se tiene programada la primera rampa de
calentamiento, si se desea alcanzar otra temperatura se debe proceder

de la misma manera, en que se programo la primera rampa.
Observaciones:

Al principio Existe una diferencia de temperatura entre la temperatura

tedrica y la temperatura real. Esta diferencia disminuye luego de los 300°C.

El horno posee 8 segmentos de programacion para rampas, tanto de
calentamiento como de enfriamiento, con las que se puede simular procesos de

conformado.

4. Encender el sistema de refrigeracion colocando la perilla Cooling en posicion
ON como se puede observar en la fig. 3.10.8. El controlador del sistema de

refrigeracion se coloca en posicion automatica.
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5. Una vez verificado el sistema de refrigeracion y programada la temperatura, se
procede a encender el sistema de calentamiento colocando el boton Heater en
posicion ON. De esta manera el horno comenzara a calentar hasta alcanzar la

temperatura programada segun la rampa de calentamiento.

En el panel digital de la pantalla de control, se registra la temperatura del
termopar en contacto con la probeta (VP) y la temperatura programada que se
desea alcanzar (SV).

6. Una vez finalizado el ensayo, colocar el boton Heater en posicién OFF y la
perilla del sistema de refrigeracion se coloca en posicién inicial.

7. Cuando la temperatura de PV se situé entorno a los 100°C, se coloca el sistema
de refrigeracion y el botén Cooling en posicion OFF.

8. Finalmente se apaga el controlador girando la perilla de encendido en sentido

anti horario hasta su posicion inicial.

3.9 Ensayos en el Dilatometro

Algunos de los ensayos se realizaron en el Centro Tecnoldgico de Manresa (CTM,
Manresa, Catalufia, Espafia) mediante el uso de un dilatbmetro modelo 805, marca Bahr
(figura 3.29). El cual puede trabajar a una temperatura maxima de 1500 ° C. Las
temperaturas de trabajo para los ensayos fueron de 1000 ° C y 1100 ° C segln la
microestructura que se buscaba obtener, al igual que los ensayos realizados en la Instron, se

hizo uso de una atmosfera controlada mediante Argon.

Antes de ensayar las muestras, fueron pulidas empleando lija 800, para remover la
capa de Oxido producto del tratamiento térmico de homogenizacion, luego de esto, se
sumergieron en Acetona y se sometieron durante 15 minutos a una limpieza por ultrasonido
con un recipiente de agua, para eliminar cualquier suciedad. El objeto de esto, es garantizar
una mejor adherencia del termopar que mide la temperatura de la probeta durante la
compresion en caliente. Es recomendable prestar bastante atencion a la soldadura del
termopar debido a que la fractura de esta, es la mayor causa del fracaso de los ensayos de

compresion en caliente.
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Figura 3.29 Dilatémetro 805 Bahr, utilizado para los ensayos de compresion en caliente

El termopar de contacto es soldado por puntos a la probeta de ensayo, con una
corriente de 6 mA durante 3 ms. También se sueldan dos placas de molibdeno por puntos,
sobre la superficie de contacto entre la muestra y las mordazas de compresion, con el fin de

disminuir lo més posible, la friccion durante la prueba.

Antes de iniciar el montaje de la probeta es importante revisar los niveles del agua

de refrigeracion y Argon.

Cuando las muestras quedan listas, se colocan cuidadosamente en el interior del
dilatdbmetro, centrada entre las mordazas de compresion la cual se puede observar en la
figura 3.30. Seguidamente, el termopar se conecta al indicador de temperatura,
posteriormente se calibran las mordazas, situando la separacion de la probeta en cero. A la
hora de abrir la valvula de paso del Argon, se realiza un vacio en la cdmara de ensayo hasta
de 5.10~* mbar. Seguido de esto se permite el paso de Argdn, obteniendo en la cdmara una

presion de 0.2 bar.

61



Figura 3.30 Vista de la Camara de Compresion.

Una vez realizado el montaje, el ciclo que simula el proceso de conformado se

programa con el software que controla el dilatdmetro.

3.10 Preparacion de Probetas para estudios metalogréaficos por MO y MEB

Una vez ensayadas las probetas, mediante las diferentes simulaciones de los
procesos de conformado, es necesario hacer un estudio microestructural que nos permita
conocer la microestructura de la superaleacion luego de cada proceso termomecanico, esto

con el fin de poder caracterizar cada probeta segun el ensayo al cual fue sometido.

Entendiendo la necesidad del estudio metalografico, es pertinente realizar la

preparacion de las probetas, las cuales comprenden:

e Cortar: puesto que las probetas fueron sometidas a diferentes tratamientos
termomecanicos, los cuales modifican su microestructura, es necesario realizar un
corte longitudinal de la probeta, en busca de poder observar su microestructura
interna, la cual es mas representativa que la superficial. Para ello se utiliz6 una
Maquina de corte STRUERS Accutom-2 (Figura 3.31), con sistema de lubricacion
integrado.
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Figura 3.31 Maquina de corte STRUERS Accutom-2

Encastar: luego de cortar las probetas, fueron empotradas en una resina fendlica
termoestable, utilizando para ello baquelita granular negra, buscando con esto
facilitar el manejo de la probeta al momento de ejecutar el pulido y ser
microindentadas. Para esto es necesario fijar los pardmetros de empotramiento
segun las dimensiones de las probetas, los cuales dictan la cantidad de baquelita
granulada, la fuerza necesaria para encastar la probeta, el tiempo de
calentamiento y enfriamiento de la probeta. Dichos parametros para el presente
estudio fueron: 2 cucharadas de baquelita (15 ml c/u), 20 KN de fuerza, 5
minutos de calentamiento a una temperatura de 180°C y 4 de enfriamiento hasta
alcanzar una temperatura de 25°C. Para lo cual se utiliz6 la maquina STRUERS
LABOPRESS-3(Fig. 3.30).
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Figura 3.32 Maquina para desbaste STRUERS Labopress-3

Pulir: este paso es de vital importancia, puesto que se necesita que la superficie
de la muestra a estudiar sea especular, para ello se dispone de una maquina
pulidora Buehler. El proceso consiste en desbastar la superficie de la probeta a
ensayar, con lijas o papeles abrasivos de diferentes granulometrias hasta
alcanzar una superficie con finas discontinuidades. En cuando més alto es el
numero de particulas presentes en la lija, mas finas seran las discontinuidades en
la superficie. EI nimero de la lija se refiere a la cantidad de particulas abrasivas
que se encuentran dentro de 1 pulgada lineal. Para este proceso se utilizo lijas
namero 600, 800, 1200 y 2500 en el orden respectivo, con agua como medio de
transporte para las particulas abrasivas. A la hora de desbastar las probetas, se
debe lijar en diferentes direcciones, 90° una con respecto a la otra, esto con la
finalidad de cerciorarse de haber eliminado las lineas producto del lijado previo,
aplicando sobre estas una presion constante. En cada ocasién en que se pasaba a
la siguiente lija se observaba la superficie pulida con una lupa, para asegurar que
no hubiesen rallas en distintas direcciones direccion. Una vez lijadas, las
probetas se pulieron haciendo uso de pafios y suspension abrasiva de diamante

base agua, utilizando suspension abrasiva de 6, 3y 1um.
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» Atacar: Para revelar la microestructura del material es necesario realizar un
ataque quimico, mediante la disposicion de una solucion liquida sobre la
superficie del material. La composicion quimica de dicha solucidn depende de la
composicion quimica de cada material. En el caso de la superaleacion estudiada,
la solucion utilizada esta compuesta por 4gr de CuCl,, 40ml HCI y 60ml de
C,Hs;OH. EIl tiempo de inmersion necesario para que ocurra el ataque, oscila
entre los 7 y 10 segundos a temperatura ambiente (25°C), esto con el fin de
revelar la microestructura de material para realizar estudios de tamafio de grano

mediante microscopia éptica.

3.11 Microscopia Optica

La microscopia Optica es utilizada para indagar sobre las caracteristicas
microestructurales, como los limites de granos que requieran de una ampliacion menor a los
2000 de aumentos. La luz proveniente del microscopio Optico se dispersa o refleja sobre la
superficie de la muestra pulida, dependiendo de la forma de la disolucion selectiva producto
del ataque quimico por inmersion en la superficie. Siendo el limite de grano el parametro
microestructural revelado en este estudio en términos de tamario, distribucion y textura

mecanica presente.

Con el fin de asegurar la obtencion de las microestructuras deseadas para los distintos
procesos, posteriores a cada tratamiento termomecanico, se recurrio al uso de microscopia
Optica. Utilizando como equipo de evaluacion, el microscopio 6ptico GX51 OLYMPUS
(figura 3.33). Dicho microscopio, dispone de una torreta con diferentes lentes que permiten
la visualizacion de la superficie a distintas magnificaciones y esta acoplado a un ordenador
a través del cual se puede realizar fotomicrografia, puesto que tiene integrado un programa
de tratamiento de iméagenes, llamado Omnimet, el cual es capaz de calcular el tamafio de

los granos y fundamentalmente evaluar el porcentaje de recristalizacién alcanzado.
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Figura 3.33 Microscopio Optico GX51 OLYMPUS

3.11.1 Procedimiento del Estudio de MO

Una vez que las muestras estan preparadas para el estudio metalogréfico, se procede

al desarrollo del mismo siguiendo los pasos aqui descritos:

1. Retirar los protectores de seguridad para luego encender el microscopio y el
ordenador acoplado al mismo.

2. Posicionar la muestra en el bastidor mévil del microscopio.

3. Enfocar la muestra de estudio, haciendo uso de la magnificacion necesaria
(depende del tamafio de grano de la microestructura de estudio). El
microscopio posee un usillo con cinco diferentes magnificaciones: 5x, 10X,
20x, 50x, 100x.

4. Una vez enfocada la imagen, con un campo que encierre al menos 50 granos,
se captura la imagen, indicando la escala correspondiente al acercamiento
utilizado.

5. Luego de haber obtenido la imagen, es necesario calcarla sobre una lamina
de acetato, para luego ser escaneada y digitalizada en escala de grises,

haciendo uso del software Photoshop, donde se resaltan los limites de grano.
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6. Con la imagen ya digitalizada, se procede a realizar la medicion del tamafio
de grano, mediante el software propio del microscopio éptico Omnimet, para
lo que es necesario construir una ruta de anélisis de la imagen.

7. Finalmente luego del analisis de la imagen, se guardan dos archivos (Word y
Excel) que proporcionan el tamafio de grano promedio, la distribucion del
tamario de grano y la cantidad de granos estudiados.

8. Finalizado el estudio, se debe cerrar los programas y apagar los equipos

utilizados.

3.12 Microscopia electronica de barrido (SEM)

Para realizar la caracterizacion microestructural de las diferentes superaleaciones se
utilizé el microscopio electrénico de barrido de emision de campo (MEB). EI microscopio
utilizado es el JEOL JSM-6400 (Figura 3.34), este es un SEM que dispone de un sistema de
analisis quimico semicuantitativo que permite el estudio por espectroscopia de dispersion
en energias de rayos X Noran (sistema EDS). Esta técnica proporciona imagenes de la
superficie en alta resolucion, a través de un haz de electrones que incide sobre la superficie,
los electrones resultantes emitidos por la muestra son atraidos y se recogen mediante un
detector que luego los traduce en una sefial. Este microscopio se utiliza principalmente para

observar las diferentes fases precipitadas y su morfologia.

La Unica variable en la preparacion de las probetas para el estudio MEB, con respeto
a la preparacion para MO, fue el pulido final, esta vez luego de pulir la probeta con el pafio
de 1um, se hizo uso de OP-S (Silica), para pulir durante una 1.3h, con goteo continuo de
agua y luego atacarla con reactivo Kalling, el mismo reactivo utilizado para el ataque de las

muestras a la hora de hacer los estudios de MO.

El estudio de MEB se llevo a cabo en el centro tecnologico de Microscopia de la
UPC, con un voltaje de aceleracion de 20 KV, tomando fotomicrografias en modo de
imagenes de electrones primarios y secundarios a las siguientes magnificaciones: x200,
x500, x2000, x10000 y x20000, de las muestra ensayadas bajo condiciones que propiciaban

la precipitacion, buscando con esto observar la distribucion, tamafio y forma de los
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precipitados presentes en la microestructura del material que sirven de refuerzo a la matriz,

aumentando asi la dureza del material de estudio.

Figura 3.34 Microscopio Electrénico de Barrido (MEB) JEOL JSM-6400

3.13 Microindentaciéon Estatica

Al momento de realizar el control de calidad de piezas mecénicas o el de la materia
prima con la cual se conforman las mismas, conocer el valor de dureza asociado a ellas, es
de gran importancia, puesto que nos permite realizar comparaciones con valores estandar
de dureza obtenidos previamente. Pudiendo asi realizar hipotesis del comportamiento
mecanico del material. En tal sentido, la prueba por microindentacion estatica, nos provee
una pseudo-propiedad mecéanica, muy importante del material, la dureza, a su vez nos
permite diferenciar, desde el punto de vista de la resistencia mecanica, regiones con

distintas condiciones de evolucion microestructural, en la misma pieza.
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Para llevar a cabo la microindentacion estatica en el presente trabajo de
investigacion, se utilizé un durémetro Vickers, modelo MVK-HO0, Akashi (Figura 3.35).

Figura 3.35 Durémetro MVK-HO Akashi

Para la medicion de esta propiedad mecéanica, se han desarrollado varias pruebas de
dureza, siendo el ensayo Vickers el mas utilizado en investigaciones cientificas, puesto que
permite trabajar con cargas de baja magnitud; lo que impide una afeccion considerable del
material o pieza de ensayo, por otra parte, la geometria de la huella de indentacion es de
seccion cuadrada lo que facilita su medicion y a su vez permite discriminar regiones de

estudio.

El principio de la medicion de dureza, se basa en utilizar un indentador dispuesto a

90° sobre la superficie del material, en este ensayo en particular, el indentador de diamante,
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posee una geometria piramidal de base cuadrada como se muestra en la figura 3.36, con un
angulo de 136° entre sus caras opuestas, al cual se le ejerce una fuerza o carga determinada,
por un periodo de tiempo, segun lo normado por la ASTM-E92 (norma de método de
prueba estandar de dureza vickers en materiales metélicos), presionando asi la superficie
del material y posteriormente deformandola, accion que imprime una huella residual
medible, a partir del sistema optico y de medicion acoplado al equipo, en la superficie del

material.

Geometria del Indentador. Vista superior de la huella.

s

Figura 3.36 Geometria del Indentador y vista superior de la Huella, luego de la indentacion.

3.13.1 Procedimiento a seguir para desarrollar el ensayo de Dureza

1. Pulir la probeta a manera de obtener una superficie lisa, la cual garantice que el
indentador incida sobre la superficie de estudio en direccidon perpendicular, para que
aplique la carga en su totalidad y ésta no se descomponga producto del angulo de

aplicacion.

2. Para realizar el ensayo seleccionamos la magnitud de la carga como parametro de

entrada, aplicando este valor de forma constante a 0,2 Kg.

3. Luego de esto se debe fijar la probeta de ensayo a las mordazas del durémetro,

garantizando que el angulo formado entre el indentador y la superficie de la probeta a
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ensayar sea de 90°, para luego enfocar la muestra en la zona donde se harad la

indentacidon (centro de la probeta) y asi establecer la distancia de trabajo del equipo.

4. Una vez fijada la probeta de ensayo, se procede a realizar la indentacion. A la hora de
realizar las indentaciones consecutivas se debe dejar un espacio entre una indentacion y
otra de al menos 3 tres veces el valor de la diagonal promedio de la huella residual

inicial. (en este estudio se realizaron 10 indentaciones por cada muestra de estudio).

5. Una vez el durémetro ya haya realizado la impresion de la huella, se procede a realizar
las mediciones de las longitudes de las diagonales (d; y d), con el tornillo

micrométrico que dispone el microscopio optico.

6. Con la magnitud de las diagonales en micrometros [um], se calcula el promedio de las

mismas mediante la ecuacion:

dy da
D = 4000 2 4000

La cual arroja el promedio de la diagonal en mm.

7. De acuerdo al promedio de estas diagonales y la magnitud de carga utilizada,

finalmente es posible establecer el valor de dureza mediante la ecuacion:

. 136°
2 sin—— P

HNV = ——;
Siendo HNV': El nimero de dureza Vickers.
P: La carga aplicada. [KgF]

D: El promedio de las diagonales del cuadrado indentado. [mm].

El célculo de las durezas de estos valores se realizd mediante la programacion de una hoja

de calculo de Excel.

71



CAPITULO IV

DISCUSION Y ANALISIS DE RESULTADOS

El desarrollo del presente capitulo fue posible realizar, mediante los resultados
obtenidos de los diferentes estudios llevados a cabo en la presente investigacion, dichos
resultados encontrados, como: graficas, valores e imagenes, fueron posibles de ordenar,
analizar y comparar, con el fin de obtener informacion sobre la influencia de la
microestructura del material en el comportamiento macromecanico del mismo, permitiendo
con esto, realizar el estudio de la cinética de precipitacion y caracterizacion de la

superaleacion de estudio.

4.1 Curvas de esfuerzo-deformacion

En la figura 4.1, se representan las curvas de fluencia que se obtienen del ensayo de
compresion en caliente, variando los parametros de temperatura y velocidad de
deformacion. En ellas se muestra la dependencia tipica del esfuerzo con los pardmetros de
deformacion para la superaleacion de estudio, donde se observa, que la curva de esfuerzo vs
deformacion se mantiene por encima cuando se ensaya con la menor temperatura y la
mayor velocidad de deformacion, resultados que son consistentes con lo reportado por
Calvo. J, 2011.

Es posible observar que son curvas de pico simple, con un comportamiento similar
entre ellas. Este tipo de curvas representa un modo de recristalizacion dindmica en el cual el
mecanismo de nucleacion se produce a lo largo de los bordes de granos, (Lenard. J. G,
1999), como consecuencia de la alta deformacién que se acumula en el limite, lo que se
traduce de manera local en una mayor energia disponible para la ocurrencia de estos
procesos de relajacion, este fendmeno es conocido como recristalizacion tipo collar, debido

a la distribucion de los nuevos granos alrededor de los granos ya existentes.
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Figura 4.1. Comparacién de las de las curvas o vs € de las diferentes rutas segiin cada condicion.



Haciendo referencia a lo mencionado en el parrafo anterior, en la figura 4.2 se puede
observar la presencia de una condicién incipiente del proceso de restauracion de las
propiedades, vemos una distribucion de granos heterogénea, en la que se aprecia como
persisten granos alargados en la direccion del procesamiento y en su entorno se observa los
nuevos granos recristalizados, lo que sin lugar a duda sugiere, que el inicio de la
recristalizacion fue en los limites preexistentes del material deformado. Para estas
condiciones en particular, representada microestructuralmente en la figura 4.2, la
recristalizacion definitivamente no es total, no es completa, es parcial, el material se
encuentra parcialmente recristalizado, condicion que puede atribuirse a que para esta
velocidad de deformacién, quizas el tiempo de exposicion al rango de temperaturas, desde
la temperatura de inicio 1000 °C, hasta la temperatura final del ensayo 950 °C, propias de

la forja no isotérmica, es insuficiente para lograr una estado totalmente recristalizado.

Figura 4.2 Fotomicrografia de la probeta ensayada bajo la ruta FN'HEA, con condiciones T= 1000 °C y
€ = 0,1, donde es posible apreciar una recristalizacion dinamica tipo collar.

Asi mismo, es posible apreciar que para la temperatura mas baja y tasa de
deformacion elevada (curva azul, T= 1000 °C y & = 0,1 s~1), el material experimenta los
mayores valores pico de resistencia mecanica, sin embargo, en ellas también se observa el
mayor ablandamiento posterior a la recristalizacion, en otras palabras, hay una variacion
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notable en la resistencia mecanica del material, debido a que éste experimenta un mayor
ablandamiento para tiempos similares, lo que puede ser explicado en términos de una
mayor cantidad de energia almacenada, presente en el material, que implicaria una cinética
de relajacién mas violenta. Esta energia interna se representa en términos de la densidad de

defectos, principalmente dislocaciones, que el material acumula durante deformacion.

Se conoce que aproximadamente entre un 5y 10 % de la energia, se almacena en la
distorsion de la red durante el proceso de deformacion, lo cual representa cambios
estructurales de la arquitectura atémica. El otro 90% es almacenado en defectos cristalinos,
entre los que figuran, como se dijo anteriormente, las dislocaciones, que pasan de una
concentracion de 107 dislocaciones por cm? a 10# dislocaciones por cm?. En cuanto al
proceso de relajacion y deformacion, se puede decir que van de la mano, pero primero es

necesario alcanzar una deformacidn critica para que se produzca el evento de relajacion.

Sin embargo, de manera particular, en la grafica d y e, de la figura 4.1, se puede
observar un comportamiento atipico, de la condicion que experimenta alta temperatura y
baja tasa de deformacién, en este caso, en contradiccion a lo esperado, estas curvas se
ubican por encima de las de mayor tasa de deformacion y menor temperatura, dicho
comportamiento podria ser consecuencia de la deformacién en caliente que se realiza
durante el enfriamiento continuo (forja no isotérmica),llevado a cabo para esta ruta en
particular, aqui la temperatura experimenta un gran descenso al mismo tiempo en que

transcurre la deformacion, perdiéndose asi las condiciones de una deformacion en caliente.

En general, el comportamiento observado, sin las particularidades antes descritas,
sugiere que para la mayor temperatura de trabajo, el material no presenta una gran
resistencia mecanica, debido a posibilidad de una mayor movilidad de las dislocaciones,
esta mayor capacidad de reordenamiento conlleva a un ablandamiento o cinética de
relajacion mas violenta. Afiadiendo que con la velocidad de deformacion lenta los tiempos
de exposicidn propician mayores oportunidades para la ocurrencia de dichos procesos de

relajacion.
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4.2 Dureza Vickers

Adicionalmente al andlisis cualitativo realizado en las curvas de esfuerzo
deformacidn, se evaluaron las distintas condiciones segun cada ruta de conformado, a partir
de ensayos de microindentacion estatica, especificamente, estudios de dureza vickers,
obteniendo como resultados los valores reportados en la tabla 4.2, de esta forma se tomo
como parametro de comparacién el valor de la dureza obtenido de la muestra en su estado
de recepcion, siendo este valor de 343+20,48HV-0,2Kg.

Tabla 4.2. Valores de dureza Vickers HV-0,2 Kg para cada ruta y condicion.

Ruta Termomecanica T=1100°C T=1100°C T=1000°C
£=0,001s71 £=01s1 £=0,1s"1
FIT 252+8,06 280+9,53 316+20,09
FITST 208+8,91 201+8,47 206+14,21
FITSTEA 301+27,06 340+23,36 305+19,38
FITEA 371+11,29 380+13,56 382+30,26
FN'HEA 412+27,55 377+24,55 424+24,06
FIEA 321+20,31 305+37,40 375+9,37
FN'velEA 361+20,91 348+16,41 343+13,32
FN'VeREA = 335+20,51 316+19,26

Luego de realizar el estudio, fue posible observar que en la mayoria de los casos, l0s
parametros de conformado que aportan mayor dureza al material, corresponden a la
temperatura de T= 1000°C y velocidad de deformacion de ¢ = 0,1 s~ 1, por debajo de estos
se encuentran los parametros con T= 1100°C y ¢ = 0,1s71, siendo los parametros de

T=1100°C y ¢ = 0,001 s~* los que menos aportan dureza al material.

Otro de los aportes que brindo el estudio de dureza Vickers por microindentacion,

fue el de precisar que la condicion que aporta mayor dureza pertenece a la ruta de
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conformando FN'HEA, bajo las condiciones de temperatura y tasa de deformacion ya
indicada anteriormente, la cual gener6 una dureza de 424+24,06 (HV-0,2Kg), valor que se
asemeja al reportado por Fontané. M, 2012, en estudios anteriores, lo que corresponde a un
incremento del 23,6% de la dureza con respecto a la dureza propia del material en su estado
de recepcidon. En esta ruta, el proceso de conformado se realiz6 en paralelo a un
enfriamiento continuo en el horno hasta la temperatura ambiente. EI aumento de dureza
podria atribuirse al descenso de la temperatura de conformado, partiendo de que el control
de endurecimiento por deformacién esta asociado a la movilidad de las dislocaciones y esto
directamente a la temperatura, aunado a la alta tasa de deformacion, que bajo el mismo
principio anterior, esta condicion de deformacidn implicaria sin lugar a duda un mayor
incremento en la densidad de dislocacién en el material. Asi mismo, esta condicidn gener6
un tamafo de grano fino, lo cual convencionalmente se traduce en un refuerzo a la matriz,
debido a la obstaculizacion que ofrece la mayor area de limite de grano propia de una

microestructura de tamafo de grano fino, al movimiento de las dislocaciones.

4.3 Microscopia Optica

En cuanto al tamafio de grano desarrollado en las distintas rutas de conformado
aplicadas en el presente estudio, se verificO que a bajas temperaturas y altas tasas de
deformacidn es propicio obtener un tamafio de grano fino, al contrario del tamafio de grano
obtenido a altas temperaturas y bajas tasas de deformacion, el cual es un tamafio de grano
grueso. Este comportamiento estaria relacionado con la diferencia de temperatura a la cual
se llevan a cabo los procesos, en principio esperariamos mayores tamafios de grano, para
condiciones no solo de mayor temperatura, sino también de cinéticas de transformacién

mas lentas.

En cuanto a la temperatura de ensayo, es bien conocido que la cinética de
transformacion asociada a la restauracion de las propiedades, son dependientes de la
temperatura de acuerdo a modelos clasicos tipo JMAK (Johnson - Mehl - Avrami -
Kolmogorov), tipicos de procesos activados térmicamente y el crecimiento de grano esta

fundamentalmente asociado a fenomenos de tension superficial, en la practica una mayor
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temperatura se traducira a la postre en un mayor tamafio de grano, uno de los posibles
analisis seria el reconocer como cierto, que en el ensayo realizado a mayor temperatura la
disipacion del calor por trabajo mecanico es menor, en virtud del valor de esta disipacion
calculada a partir del doble producto tensorial entre el tensor de esfuerzo y el tensor de
deformaciones, definiendo el tensor de esfuerzo como el producto de la matriz eléstica por
el tensor de deformaciones como expresion constitutiva del esfuerzo, en este caso es bien
conocido que la constantes elasticas son menores en la medida que la temperatura aumenta,
por ende ese doble producto que representaria la disipacién a la temperatura de ensayo es
menor, manteniendo entonces mayor temperatura por mayor tiempo a los especimenes
ensayados a 1100 °C, lo cual afectaria directamente el tamafio de grano que se genere bajo

esa condicion de conformado.

Adicionalmente, partiendo del hecho de que se trabaja a un grado de deformacién
fijo para cada periodo de tiempo que tarda en realizarse cada proceso de conformado,
puesto que para las condicion de alta tasa de deformacion el tiempo en que transcurre la
deformacion es de 8 segundos y para la condicion de baja tasa de deformacion el tiempo
necesario es de 800 segundos. Lo que implica, que para la menor tasa de deformacion el
tiempo asociado al proceso, sea el tiempo suficiente para que no solo ocurra la restauracion,
en términos de la recuperacion y recristalizacion dinamica, sino que seria posible esperar
también un crecimiento excesivo en el tamafio de grano. Como se puede observar, ambas
condiciones descritas anteriormente contribuyen al condicionamiento del tamafio de grano
para cada ruta termomecanica. Lo antes mencionado pareciera estar presente en todas las

condiciones experimentales.

Ahora bien, abordando en principio la medicién de tamafio de grano de las probetas
que fueron sometidas a forja y temple, segtn cada condicion de estudio (F'T b, - FITXE, -
FITfi%%l), es posible apreciar el comportamiento comentado, corroborandolo con los
siguiente valores de tamarfios de grano, tabla 4.2. Estos valores plasmados en dicha tabla,
fueron obtenidos del promedio de la medicién de tamafio de grano, a través de la
fotomicrografia obtenida por microscopia Optica, imagen que fue analizada haciendo uso

del software de medicion Omnimet, teniendo que, este tamafio de grano promedio
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reportado, es producto de la medicion de alrededor de 562, 312 y 327 granos, como es

posible observar en las figuras 4.3, 4.4 y 4.5, respectivamente.

Tabla 4.2. Tamafio de grano en [ um] de la ruta F'T seglin cada condicién de estudio

Ruta F'T
Condicion Tamafio de Grano [ pm]
T=1000°C - ¢=0,1s71 2,88876
T=1100°C - ¢=0,1s71 7,733238
T=1100°C - £&=0,001 s 1 27,96273

En la figura 4.3, se aprecia una imagen digital de la microestructura en donde la
morfologia del grano es uniforme y equiaxiada, teniendo un tamafio de grano promedio de
2,88 micrémetros. Al detallar el cuadrante superior izquierdo de la imagen, se observa que
la distribucion de tamafio de grano es bastante homogénea. No obstante, al detallar la
imagen en su totalidad, se evidencia que este comportamiento no se mantiene de igual
forma en su cuadrante superior derecho, lo cual podria estar asociado a un proceso de

revelado deficiente.

Respecto a la figura 4.4, el comportamiento de distribucion de tamafio y forma de
grano es uniforme. Al diferenciarla de la figura anteriormente descrita, se refleja que el
valor promedio reportado para el tamafio de grano es alrededor de tres veces mayor, siendo

éste de 7,73 micrémetros.

Para la condicién mostrada en la figura 4.5, el comportamiento cambia de manera
importante en lo que respecta a la distribucion del tamafio y la forma de los granos. En este
sentido, la distribucién es heterogénea y la forma de dichos granos es equiaxial. Cabe
destacar, la presencia de maclas en esta microestructura, asi como el valor promedio del
tamafio de sus granos, el cual es significativamente mayor que en los dos valores
correspondientes a las figuras 4.3 y 4.4 respectivamente mencionados, siendo el valor de
éste de 27,96 micrometros.
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Ahora bien, en la figura 4.6, conformada por tres imagenes correspondientes a las
microestructuras obtenidas a través de la ruta F'T, se aprecia que cada una de ellas conserva
una distribucion, forma y tamafio de grano particular. EI menor tamafio de grano promedio
(2,88 micrémetros) corresponde a la condicion a, propia del ensayo de forja con
condiciones T= 1000 °C y ¢ = 0,1s%, pudiendo ser estas Gltimas las responsables de la
inhibicion del crecimiento del grano, debido a que la energia asociada estimula el proceso
de recristalizacién. Por otra parte, la imagen que representa la distribucién mas heterogénea
(condicion c), arrojé el tamafio de grano promedio mas elevado, lo cual pudiese atribuirse

al tiempo de exposicion y a la temperatura con la cual se desarroll6 el ensayo.

T=1000°Cy¢ = 0,1s7! T=1100°Cy ¢ = 0,1s! T=1100°Cy ¢ = 0,001s~!
a b

Figura 4.6 Fotomicrografias correspondientes a las microestructuras obtenidas a través de la ruta F'T,
correspondientes a las condiciones de las figuras 4.3, 4.4y 4.5.

Cumpliendo con el objeto del ensayo F!T, como método de obtencion de una
microestructura base que sirve como parametro de comparacion, con la variacion de las
microestructuras propias de cada ruta de conformado planteadas, es pertinente observar la
diferencia en los tamafios de grano inducido por cada ciclo termomecéanico, observado en la
tabla 4.3.
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Partiendo del hecho de que existe un proceso comun, forja isotérmica para algunas
rutas y forja no isotérmica para otras, presente en las rutas termomecanicas, es posible
realizar comparaciones en funcion de la variacion que cada ruta aporta, al incremento o

disminucion del tamafio de grano.

Tabla 4.3. Tamafio de Grano general en pm.

TermoRrrletta?:énica .T = H00C T = HH00C T = 000°C

€ =0,001s71 €=0,1s"1 €=0,1s"1
F'T 27,96 7,73 2,88
F'TST 65,77 90,60 59,14
FITSTEA 62,19 68,43 64,41
FITEA 17,75 6,11 6,28
F'EA 16,27 20,58 12,85
FN'HEA 26,84 7,51 16,98
FNlVelEA 29,45 16,23 16,33
FN'VeREA - 13,64 11,88

Teniendo en cuenta los valores reportados en la tabla 4.3, es posible observar que el
proceso de solubilizacién aporta un incremento considerable en el tamafio de grano, con
respecto al proceso de forja isotérmica realizado previamente. Esto se debe al incremento y
mantenimiento de temperatura (1150 °C) por un periodo de tiempo fijo (33 minutos), en
donde el tamafio grano se ve afectado directamente por la temperatura, la cual activa
procesos internos en el material, dando inicio al crecimiento del tamafio de grano. Aunado a
esto, es posible observar que el comportamiento del tamafio de grano para esta ruta F'TST,
segun cada condicidn, es diferente al comportamiento reportado en el ciclo termomecénico
FIT. Observando asi, que el mayor tamafio de grano obtenido en la ruta FI'TST se atribuye a

la condicidn de mayor temperatura y mayor velocidad de deformacion, Fig. 4.7.
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Siguiendo el estudio de esta ruta se tiene la figura 4.7, en donde se observa una
microestructura que refleja escasos bordes de macla, una distribucion de grano homogénea
y un mayor tamafio de grano promedio (90,60 micrometros) con respecto a los valores

reportados en las figuras 4.8 y 4.9.

A diferencia de lo descrito anteriormente y, desde el punto de vista del tamafio de
grano, se encuentra la condicién 6ptima en la figura 4.8, es decir, el menor tamafio de grano
promedio (59,14 micrémetros), siendo la condicion de T= 1000 °C - ¢=0,1s7! la
responsable del resultado obtenido. Por otra parte, en la fotomicrografia propia de esta
condicién, se aprecia una presencia de maclas considerable, ademas de una leve presencia

de carburos de diferentes tamafos, distribuidos a lo largo de la microestructura.

Ahora bien, entre los valores correspondientes a las condiciones de esta ruta, la de
alta temperatura y baja tasa de deformacion (fig. 4.9), aport6 el tamafio de grano promedio
"intermedio”, siendo este valor de 65,77 micrémetros. En ésta figura, a diferencia de la
figura 4.8, se evidencia mayor presencia de precipitados, menor cantidad de maclas y un

deficiente revelado de limites de grano.
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En el caso de las imagenes de los grupos de condiciones b y c, de la figura 4.10, se
aprecia un tamafio de grano promedio aproximado entre ellos, a diferencia de la imagen
propia de la condicion a, correspondiente a las condiciones T= 1100 °Cy ¢ = 0,1s7 %, la
cual da un resultado del tamafio de grano promedio notablemente mayor, siendo éste de
90,60 microémetros. Vale acotar que el crecimiento del grano resulta de la aplicacion del

tratamiento térmico de solubilizacion realizado.

T=1100°Cye =0, 1s71 T=1000°Cy&e =0, 1s71 T=1100°Cy&e =0, 001s~1
b c

AN Yz ‘—“. .-.'. 24 L ‘ . I | K : . “‘» e ':.’.r-. - ‘
s I R U e o PR SE  s

Figura 4.10 Fotomicrografias correspondientes a las microestructuras obtenidas a través de la ruta
FITST, correspondientes a las condiciones de las figuras 4.7, 4.8y 4.9.

Continuando con la descripcion y el andlisis de las rutas termomecénicas, luego del
proceso de forja y solubilizacion, se realizé un proceso de envejecimiento, constituyendo
asi nuestra primera ruta planteada (F'TSTEA), en aras de fortalecer la aleacion, mediante la
formacion de precitados. Observando que la inclusién de dicho proceso, induce una
disminucion del tamafio de grano para las condiciones T = 1100°C - £ =0,001s" 1y T =
1100°C - &£ = 0,1s™1. A su vez, existe una variacion particular en la condicion T = 1100°C -
¢ =0,1s71, donde se observa un aumento de 5 um con respecto al tamafio reportado en la

ruta FITST.
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Las siguientes figuras 4.11, 4.12 y 4.13, corresponden a la medicion de tamafio de
grano de la ruta FI'TSTEA correspondiente a cada condicion, que sirven como punto final de
comparacion, en funcién del tamafio de grano, con cada una de las rutas estudiadas en la

presente investigacion.

En la figura 4.11, es posible observar que la morfologia de la microestructura es
homogénea, contando con un tamafio de grano promedio de 64,41 micrometros, ademas de
presentar una escasa nucleacién en los limites de los granos preexistentes, poca presencia

de maclas y una deficiencia en el revelado de la microestructura.

Es pertinente mencionar, que al igual que en el ensayo F'TST, el mayor tamafio de
grano lo aporta la condicion propia de la figura 4.12, reportando un tamafio de grano
promedio de 68,43 micrometros. Se observa también, en dicha figura, la nucleacion de
granos en la parte superior derecha e inferior izquierda de la imagen, una distribucién

homogénea de los granos y la presencia de bordes de macla en la microestructura.

Por lo que se refiere a la figura 4.13, se observa el menor tamafio de grano promedio
reportado (62,19 um) entre los correspondientes a esta ruta. Asi mismo, una distribucion
homogénea, a excepcion de escasos focos en la microestructura, en los cuales se puede
apreciar granos pequefios que no pudieron crecer. Se resalta también, que no existe la

presencia de bordes de macla en esta microestructura.

Adicionalmente, en esta ruta en particular, se destaca la diferencia en el tamarfio de
grano, la cual no es significativa, por lo cual se puede decir que las variables de temperatura

y velocidad de deformacidn no son influyentes en la variacion de la microestructura.
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Realizando una comparacion entre las imagenes observadas en la figura 4.14,
correspondientes a las microestructuras de la ruta termomecénica F'TSTEA, se puede
observar y destacar que la microestructura de la condicion c es la Unica, que se lleva a cabo
con una velocidad de deformacion lenta (¢ = 0,001s1) y en ella no existe la presencia de
maclas. Esto puede deberse a que la fuerza de corte, que actta a lo largo del borde de
macla, es mas suave cuando la deformacion ocurre en un tiempo mas prolongado. Por otra
parte, se puede observar una distribucion homogénea de la microestructura, ademas de una
nucleacion incipiente y localizada, incluso en mayor cantidad que en las fotomicrografias
propias de los grupos de condiciones a y b, lo cual podria deberse a una heterogeneidad

quimica.

T=1000°Cy¢ = 0,1s"1 T=1100°Cy¢ = 0,1s! T=1100°Cy £ = 0,001s!
a b

ool < £ e - ) = ", 3 \ oo .
Figura 4.14 Fotomicrografias correspondientes a las microestructuras obtenidas a través de la ruta
FITSTEA, correspondientes a las condiciones de las figuras 4.11, 4.12 y 4.13.

Una vez realizado el estudio y analisis de los valores obtenidos de la medicion del
tamafio de grano, es posible observar que el proceso de solubilizacién, aporta un tamafio de
grano que oscila alrededor del valor de los 60 micrémetros, esto segun los valores de
tamafio de grano correspondiente a los ciclos termomecanicos F!TST vy F!TSTEA,

plasmados en la tabla 4.3. Pudiendo asi caracterizar el tamafio de grano asociado al proceso
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de solubilizacion. En donde existe solo un valor que se aleja del valor promedio,
correspondiéndose dicho comportamiento a la condicion de T = 1100°C - £ =0,1s71 de la

ruta FITST.

Luego de suprimir el proceso de solubilizacion de los ciclos termomecéanicos, es
posible observar claramente, un descenso en el tamafio de grano promedio asociados a las
rutas de estudio. Disminuyendo por mas de 40 micrometros los valores correspondientes a

las diferentes rutas termomecanicas que suprimen dicho proceso.

En relacion a la condicion de T = 1100°C - ¢ = 0,001s~* de la ruta F'TEA, mostrada
en la fig. 4.15, se observa un tamafio promedio de grano de 17,75 pm, que es
significativamente mayor que valores promedios obtenidos por las figuras 4.16 y 4.17. Por
otra parte, se puede observar que, a pesar de tener una geometria de granos irregular, estos
poseen un comportamiento equiaxial, ademas de una distribucion homogénea de los granos.
Asi mismo, en lugares puntuales de la microestructura se aprecia una deficiencia en el

revelado de los limites de grano.

Observando el tamafio de grano reportado en las figuras 4.16 y 4.17, se aprecia que
los valores obtenidos para cada condicién, son muy similares, siendo el tamafio de 6,28
micrometros el correspondiente a la condicion de T= 1000 °C y ¢ =0,1s"1En la
fotomicrografia propia de ésta condicion, fig. 4.16, es posible observar una distribucion de
granos tipo collar, totalmente heterogénea, que permite mencionar que no concluyé el
proceso de eliminacion de viejos granos y el crecimiento de nuevos granos. Conjunto a

esto, se aprecia también, la presencia de precitados tanto en el grano como en sus limites.

Por otra parte en la microestructura perteneciente a la condicion de T= 1100 °C y
¢ =0,1s"1, fig. 4.17, se muestra una recristalizacion casi total de la microestructura, con
una distribucién de grano heterogénea. Dicha figura reporta un valor de tamafio de grano
promedio de 6,11 um. Contrario a la figura 4.16, en ésta, no se detalla la presencia de

precipitados, y se destacar el deficiente revelado en los limites.
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Ahora bien, podemos observar una apreciable diferencia en el valor del tamafio de
grano promedio de la condicion de alta temperatura y baja tasa de deformacion (condicion
a) con respecto a los otros dos grupos de condiciones que conforman la ruta
termomecénica. Es posible atribuir dicha diferencia, a la energia interna disponible que
posee el material, la cual por ser menor, inhibe la nucleacién de nuevos granos que
pudiesen impedir el crecimiento de los mismos. Aunado a esto, es posible definir la
fotomicrografia de la condicion b, figura 4.18, como una imagen bifocal. Por otra parte, a
diferencia de las imégenes expuestas en la figura 4.14, en éstas se destaca la ausencia de

maclas.

T=1100°Cy£ = 0,001s" T=1000°Cy & = 0,151 T=1100°Cy& = 0,151
C

ENGOT P ayY BE
N Tié/{p ?}\
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Figura 4.18 Fotomicrografias correspondientes a las microestructuras obtenidas a tr

F'TEA, correspondientes a las condiciones de las figuras 4.15, 4.16 y 4.17.

Anteriormente  se pudo establecer comparaciones entre cuatro ciclos
termomecanicos o rutas, que incluian el templado luego del proceso de forja a una
temperatura constante. Las siguientes cuatro rutas a comparar, suprimen el proceso de
templado y en tres de ellas se realiza el descenso de temperatura, en paralelo con la
compresion (forja no isotérmica), directamente desde la temperatura de forja hasta la

temperatura de envejecimiento y, en una ruta en particular, el descenso de temperatura
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desde la temperatura de forja hasta la temperatura ambiente, para posteriormente realizar el
proceso de envejecimiento y el enfriamiento al aire comun en todas las rutas desarrolladas

en la presente investigacion.

Lo que se busca con estas variaciones del descenso de temperatura, es realizar el
estudio de como influye dicho descenso en la microestructura del material, la cual esta

directamente relacionada con el comportamiento macromecanico del mismo.

La primera ruta a evaluar y analizar, de las cuatro mencionadas anteriormente, es
FIEA, la cual, a diferencia de las rutas faltantes, incluye una forja isotérmica antes de variar
la temperatura hasta a la temperatura propia del proceso de envejecimiento. La figura 4.19,
muestra una fotomicrografia donde es posible observar, una cantidad considerable de
granos de menor tamano situados en la parte inferior de la imagen, los cuales pudieran ser
producto de la energia existente en las zonas de alta concentracion de deformacion, en
donde la tension superficial impide el crecimiento de dichos granos. En la parte media y
superior, se detalla una serie de granos de tamafio un poco méas grande. En dicha
microestructura es posible observar que prevalecen granos de menor tamafio, reportando un

tamafio de grano promedio de 20,58 pum.

Observando la fotomicrografia de la figura 4.20, nos damos cuenta que se utilizé
una magnificacion mayor, ademas de visualizar una cierta deficiencia en el revelado de los
limites de grano en escasos sitios focalizados de la imagen, no obstante, se puede decir que
existe una distribucion homogenea en la fotomicrografia. En ella se encontré un tamafo de
grano de 16,27 um, siendo este el intermedio, entre las magnitudes correspondientes a las
mediciones de los tamafios de grano de las fotomicrografias de las figuras 4.19 y 4.21.

Ademas observamos la presencia de precipitados en la matriz del grano.

Al igual que en la figura 4.19, en la figura 4.21, es posible apreciar una
microestructura bifocal donde prevalece también los granos pequefios sobre los grandes,
siendo el tamafio de grano promedio obtenido de 11,52 um, el cual es el menor tamafio de
grano encontrado para esta ruta. Ademas de la diferencia en la magnitud del tamafio de
grano promedio, se puede observar, que la distribucion de granos es heterogénea,

detallando que la imagen contiene granos alargados, lo cual indica, que se estaba llevando a
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cabo el proceso de extincion de dichos granos preexistentes, por los granos recristalizados,
lo que seguramente no se completo por ser el ensayo correspondiente a las condiciones de
menor temperatura y velocidad de deformacidn rapida, parametros responsables de no

suministrar suficiente tiempo, para que internamente se pueda completar el proceso de
relajacion.
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Comparando las imagenes de la ruta FIEA, fig. 4.22, es posible atribuir el menor
tamafio de grano a la recristalizacion desarrollada en este proceso (condicién c), lo que
quiere decir, que al estar en presencia de granos recristalizados, el tamafio de grano
promedio encontrado debe ser menor al reportado por las figuras 4.19 y 4.20. En otros
términos, es posible que se haya llevado a cabo el evento de relajacion, bajo las condiciones
a y b, el cual permiti6 a los nuevos granos aumentar su tamafio, a diferencia de la

microestructura correspondiente a la condicion c.

T=1100°Cy¢ = 0,1s71 T=1100°Cy ¢ = 0,001s~! T=1000°Cy&=0,1s7!
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Figura 4.22 Fotomicrografias correspondientes a las microestructuras obtenidas a través de la ruta
F'EA , correspondientes a las condiciones de las figuras 4.19, 4.20 y 4.21.
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Entrando en detalle con la ruta FNTHEA, en la cual se apaga el horno en el instante
que comienza a deformarse la probeta (forja no isotérmica), y luego de haber concluido el
proceso de compresion, se deja enfriar la muestra en el horno hasta la temperatura
ambiente. Se puede observar, para la condicion T = 1100 °Cy & = 0,1 s71, figura 4.23, que
la microestructura se presenta de forma bifocal, prevaleciendo granos con un menor
tamafio. En este caso se reporta un tamafio de grano promedio de 7,51 pm. Ademas es
posible apreciar en la imagen, una microestructura con distribucién bastante heterogénea de
granos, escasos bordes de macla y una sutil orientacion en los granos, observando también

una recristalizacion incipiente.

Al igual que en la figura 4.23, en la figura 4.24, se puede apreciar granos alargados
con distintas orientaciones, pero en este caso no existe 0 no se aprecia, indicios de
nucleacion de granos, ademas tenemos una presencia considerable de maclas. Esto es
consistente con los resultados obtenidos, ya que en la figura 4.24, el tamafio de grano
promedio reportado es el mayor para la ruta FN'HEA, siendo este de 26,84 um. En el
presente caso, el ensayo se llevé a cabo a la menor velocidad de deformacién, la cual
transcurre en un tiempo aproximado de 13 minutos en paralelo con el descenso de
temperatura (forja no isotérmica), finalizando asi la compresion a una temperatura de 320

°C, a lo que se puede atribuir el tamafio de grano encontrado.

En la figura 4.25, se aprecia una escasa nucleacion de granos, diferenciandose de la
figura 4.23, debido a que en esta microestructura prevalecen los granos de mayor tamafo.
Por otra parte, también es posible apreciar granos alargados con una orientacion marcada y
una distribucién heterogénea de granos, ademas de la importante presencia de maclas,
encontrando un tamafio de grano promedio de 16,98 um. Para este caso, como en
circunstancias anteriores, la inhibicion del crecimiento de los nuevos granos puede deberse

al corto tiempo con que se lleva a cabo la compresion.
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Figura 4.24 Reporte de Medicion de tamafio de grano de la ruta FNTHEA con la condicion T= 1100 °C y
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Analizando y comparando las microestructuras descritas previamente y adjuntas en
la figura 4.26, es posible atribuir a la temperatura, la inhibicion del proceso de nucleacion
en los limites de grano, condicion b de la figura 4.26, ya que el material no experimento la
temperatura Optima para que ocurriera el evento de relajacién, descendiendo ésta por
debajo de los 400 °C al momento de ejecutar en su totalidad el ensayo, debido a que se
realizd con la velocidad de deformacion lenta. Por otra parte, es pertinente sefialar, que la
bifocalidad revelada por las microestructuras correspondientes a las condiciones a y c,
pudiesen atribuirse al descenso de 50 °C, desde la temperatura de inicio hasta la
temperatura de culminacion del ensayo, forja no isotérmica, debido a que en rutas
anteriores donde el ensayo se realizd con forja isotérmica, no se presencia bifocalidad

alguna en la microestructura del material.

T=1100°Cy£=0,1s71 T=1100°Cy & = 0,001s~! T=1000°Cy& = 0,1s71

a s}

NN Y \
“ \ 2. {8 o 1S -

Figura 4.26 Fotomicrografias correspondientes a las microestructuras obtenidas a través de la ruta
FNTHEA , correspondientes a las condiciones de las figuras 4.23, 4.24 y 4.25.

Las ultimas dos rutas por analizar, discrepan Unicamente en la velocidad del

descenso de temperatura, el cual se hace de manera controlada, desde la temperatura de
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forja hasta la temperatura de envejecimiento. Para la ruta FN!VelEA, este descenso es lento,
suscitandose en un tiempo de 13 minutos, parametro que se encuentra condicionado por la

tasa de deformacién mas lenta.

En la fotomicrografia que reporta la condicion de T= 1000 °Cy ¢ = 0,1s71, de la
ruta de velocidad de deformacion lenta FN'VelEA, fig. 4.27, es posible observar que los
granos presentan una forma alargada, en donde se aprecia una nucleacion de nuevos granos,
prevaleciendo zonas de granos de tamafio fino, los cuales reportan tamafio de grano
promedio de 16,33 micrometros. Por otro parte, se aprecia que no existe un revelado total

de los granos y las maclas, presentes en la microestructura.

A diferencia de lo encontrado en la condicion anterior, la de mayor temperatura y
tasa de deformacion, propia de la ruta FN'Vel'EA, fig. 4.28, posee una microestructura, en la
cual, la forma de los granos es redondeada, pudiendo considerarse equiaxiales, asi mismo,
es posible observar una recristalizacion parcial, la cual aporta al material un tamafio de
grano promedio bastante parecido al anterior, siendo éste de 16,23 micrémetros, donde los

granos grandes abarcan una mayor fraccion de area.

Por otra parte, es posible identificar que el mayor tamafio de grano aportado en esta
ruta, lo reportd la condicion de mayor temperatura y menor tasa de deformacion, teniendo
este un valor de 29,45 micrometros. En la fotomicrografia propia de dicha condicion, fig.
4.29, se puede apreciar que prevalece un tamafio de grano grande al igual que en la
condicién antes descrita, siendo congruente con los valores de tamafio de grano obtenidos
en ruta FN'HEA.
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En la comparacion entre las fotomicrografias de la figura 4.30, correspondientes a
las imagenes propias de las diferentes condiciones de la ruta FN'VeEA, es posible observar,
que la fotomicrografia del grupo de condiciones b, es la Unica que culminé con una
distribucion de granos homogénea, con nuevos granos recristalizados. En ésta figura,
podemos apreciar, que el ensayo llevado a cabo con la velocidad de deformacion lenta,
condicion c, posee una microestructura y tamafio de grano parecido al obtenido en la ruta
FNI'HEA, para la misma condicion, donde la microestructura y tamafio de grano se ve
afectado por el descenso de temperatura, desde la temperatura de forja hasta la temperatura
de envejecimiento. En cuanto al grupo de condicion a, se destaca que la variacion de
temperatura con respecto al grupo de condicion b, no representa incidencia alguna en el
tamafio de grano reportado, puesto que en ambas condiciones donde la velocidad de

deformacion es la misma, se puede decir que el tamafio obtenido es igual.

T=1000°Cy&¢=0,1s"1 T=1100°Cy&é=0,1s"1 T=1100°Cy& = 0,001s!

b C

s 3 7 VL ‘ ,'\,\‘/t:;.\.{‘," SEE EIDENG s
Figura 4.30 Fotomicrografias correspondientes a las microestructuras obtenidas a través de la ruta
FNIVel'EA, correspondientes a las condiciones de las figuras 4.27, 4.28 y 4.29.
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Dando continuidad al analisis de los resultados, se concluye el andlisis de los
resultados obtenidos por microscopia Optica con la descripcion de la ruta termomecanica
FNIVeREA. En esta ruta no fue posible llevar a cabo el ensayo correspondiente a la
condicion de T= 1100 °Cy £ = 0,001 s™1, debido a que la rampa de enfriamiento ocurre en
un minuto, iniciando el descenso en la temperatura de forja hasta llegar a la temperatura de
envejecimiento, y esta condicion en particular requiere un tiempo de 13 minutos y medios

aproximadamente, para que se efectué el ensayo, por ende, no es posible realizarlo.

Ahora bien, la figura 4.31 y 4.32 reportan un tamafo de grano promedio similar de
11,88 um y 13,64 um, respectivamente, 2 um de diferencia como podemos observar. En el
caso de la figura 4.31, podemos ver una microestructura tipo collar, donde existe una mayor
cantidad de granos pequefios comenzando a crecer en los limites de los granos preexistentes
y una cantidad significativa de bordes de macla. A diferencia de esta figura, en la
microestructura adjunta a la figura 4.32, se puede ver una distribucion de granos mas
homogénea, lo que quiere decir, que en este caso, los granos recristalizados crecieron casi

en su totalidad.
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En ambas fotomicrografias propia de cada condicion, comparadas directamente en
la figura 4.33, se observa que el ensayo de compresion se llevd a cabo con la misma
velocidad de deformacion pero variando la temperatura, siendo la microestructura
correspondiente a la condicién de mayor temperatura, la que posee un menor tamafio de
grano, que puede atribuirse a una mayor activacion de los procesos de relajacion. Ya que el
material posee una mayor energia, es posible que genere mayores sitios de nucleacion de
granos, por ende, estos sitios pueden colapsar e impedir un progresivo crecimiento del
grano. Posible razén por la cual, el tamafio de grano promedio, de la figura 3.32, sea el
menor para esta ruta.

T=1000°Cy£=0,1s"1 T=1100°Cy£=0,1s"1

a b

Figura 4.33 Fotomicrografias correspondientes a las microestructuras obtenidas a través de la ruta
FNIVeREA | correspondientes a las condiciones de las figuras 4.31 y 4.32.
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4.4 Cinética de precipitacion

Otros de los estudios realizados para la caracterizacion de dicha aleacién, fue el
estudio de microscopia electrénica de barrido (MEB), mediante el cual fue posible observar
la cantidad, distribucion, forma y tamafio de precipitados y carburos, propios de cada grupo

de condiciones y ruta de conformado.

Dicho estudio se llevd a cabo con el objeto de conocer la influencia que tienen cada
uno de los diferentes procesos realizados en las rutas termomecanicas, sobre la cinética de
precipitacion y esta a su vez, sobre la resistencia mecanica que el material pueda tener ante

cualquier estimulo o fuerza aplicada.

El diagrama Precipitacion—Temperatura-Tiempo (PTT), fig. 2.1, realizado en
investigaciones previas, permite inferir que el tratamiento térmico de envejecimiento
realizado en la presente investigacion deberia propiciar la precipitacion de la fase y', la cual,
segun Badeshia. H., 2003, es la responsable del hecho de que la resistencia de la
superaleacion base Niquel, sea practicamente insensible a elevadas temperaturas de
operacion. Por otra parte, estudios realizados por Zhao J. C., 2001, sugieren que la
precipitacion de dicha fase para esta superaleacion de estudio, es promovida por el
tratamiento térmico de envejecimiento durante 8 horas a una temperatura de 800°C, lo cual

se corrobora con el antes mencionado diagrama PTT.

Estudios que datan del mismo afio, realizados por Zhao J. C., 2001, reportan que los
carburos encontrados en el limite de grano, son mayoritariamente M,3;C4, existiendo
también la presencia de MC pero en menor proporcion. Por ende, estos carburos podrian ser
los que se observan en el limite de grano, que revelan las fotomicrografias de las

microestructuras estudiadas en el presente capitulo.

En las imagenes de menor magnificacion (x500), correspondientes a la fig. 4.34, es
posible apreciar la distribucion de precipitados segin cada grupo de condiciones para la
ruta FN'HEA. En ella, se observa una distribucion similar en los tres grupos de condiciones
(a, by c), donde la presencia de precipitados en los limites de grano es notable, al igual que,
la distribucion regular de los mismos, pero en menor tamafio dentro del grano.

Particularmente el ensayo realizado bajo las condiciones de T = 1000°Cy é=0,1s71 esel

120



que aporta la mayor cantidad de precipitados en la zona de mayor energia, entiéndase por
ésta, los limites del grano. Siendo las condiciones de T =1100°Cy ¢ =0,001s71, las que
revelan la segunda matriz mas abundante en precipitados sobre los bordes de grano, en esta,
también es posible observar la presencia de precipitados grandes, tanto dentro de los granos
como en sus limites, en donde también existe la presencia de carburos de gran tamafio. Por
su parte la condicion de T = 1100°C y ¢ = 0,1s71, reporta la misma distribucion de
precipitados que las dos condiciones anteriores, aunque es notable que estamos en

presencia de precipitados mas finos.

Es conocido, segun lo reportado por Zhao J. C., 2001, que a mayor velocidad de
deformacion y temperaturas mas bajas, aparece una gran cantidad de precipitados que se
corresponden con la fase y'. En la fig. 4.34, es posible observar dicho comportamiento,
puesto que para la condicion de T = 1000°C y ¢ = 0,1 s 1, la presencia de precipitados en
gran cantidad, se observa de forma ordenada alrededor de los limites de grano, a diferencia
de la condicion de T =1100°C y & =0,001s"1,en la que es posible observar
precipitados en menor cantidad, los cuales se encuentran dispersos por la matriz. Sefialando
ademéas que bajo velocidades rapidas de deformacion, es poco probable que ocurra la
recristalizacion o la recuperacion, produciéndose asi un mayor almacenamiento de la
cantidad de energia luego de la deformacién, energia que puede ser la promotora del

proceso de precipitacion.

Ahora bien, para resolver la morfologia y tamafio de los precipitados formados en
los limites de grano, se tomaron imagenes con una mayor magnificacién (x10.000)
correspondiente a la segunda fila de imagenes de la figura 4.34. En la fotomicrografia
correspondiente al grupo de condiciones a, se observa cdmo estos granos engrosan dichos
limites, y presentan una forma fundamentalmente alargada en la direccion que define el
limite propiamente. Sin embargo, en la matriz como tal, no se pueden observar los
precipitados, caracteristicos del envejecimiento. Por otra parte, al observar la
fotomicrografia del grupo de condiciones b, al igual que la anterior, se definen claramente
los precipitados engrosando los limites de grano, en este caso significativamente mas
bastos, ademas se logra apreciar finos precipitados distribuidos de manera uniforme en el

interior de los granos, sugiriendo cierto patron, aunque no claramente definido. Por altimo,

121



en la imagen correspondiente al grupo de condiciones c, se observa claramente la presencia
de precipitados tanto en los limites como en el interior de la matriz, claro esta, como se
aprecia en la fotomicrografia los precipitados se han desprendido completamente, sin
embargo, es posible inferir su presencia como consecuencia de la morfologia residual que
permanece en la superficie de los granos, este hecho reviste particular importancia, ya que
sugiere que al alcanzar cierto tamafio, estos precipitados generan con la matriz una interface
de tal grado de incoherencia que causan su facil desprendimiento. De acuerdo a esto, es
posible concluir, que la incoherencia de los precipitados de geometria esférica presentes en
la matriz, aportan una mayor resistencia mecénica al material, lo que se puede corroborar
en términos de los valores reportados por el estudio de dureza, los cuales le atribuyen la
mayor dureza a la condicion de T = 1000 °Cy ¢ = 0,1s~%, donde claramente existe una

mayor cantidad de precipitados de gran tamario.

FNTHEA

T=1100°Cy £€=0,001s"1 T=1100°Cy £€=0,1s"1 T=1000°Cy £€=0,1s"1
b c

st X 10,000 20.0kv SET smM WO 9. Smm

Figura 4.34 Microscopia electronica de barrido de la rutaFN'HEA en sus distintos grupos de
condiciones, a X500 de magnificacién con escala de 10 um en la primera fila y x10000 de magnificaciéon
con escala de 1 pm en la segunda fila, a 20 KV.
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En cuanto a la ruta termomecanica F'EA, en las fotomicrografias de la fig. 4.35, se
observa la misma distribucion de precipitados en los limites de granos, al igual que en la
ruta de estudio antes comentada. Particularmente, la fotomicrografia correspondiente a las
condiciones de T = 1100°C y £ = 0,1s~1, muestra una presencia de finos precipitados a lo
largo de los limites de grano, resaltando una gran cantidad de precipitados dentro de los
bordes de macla, producto de la cantidad de energia que alli se almacena. En cuanto a la
matriz propia de las condiciones de T = 1000°C y ¢ = 0,1s~1, se manifiesta una presencia
de precipitados en varios tamafios, observando asi que existen precipitados grandes dentro
de los granos y en sus limites, en la fotomicrografia propia de este grupo de condiciones, se
observan espacios en los limites de grano, que pudieron estar ocupados por precipitados
incoherentes a la matriz, los cuales fueron removidos durante el proceso de preparacion de
las muestras, a la hora de someterlas a limpieza por ultrasonido, para poder realizar las
fotomicrografias por MEB. Por otra parte, en la fotomicrografia revelada, por la probeta
ensayada bajo las condiciones de T = 1100°C y & = 0,001s ™1, es posible observar que los
precipitados se presentan en una gran cantidad y en forma alargada siguiendo una

direccidn, teniendo mayor presencia en algunos granos.

En el caso de las fotomicrografias de mayor magnificacién, se observa que el grupo
de condiciones a, presenta un fendmeno de coalescencia masiva de las particulas, tanto en
los limites de grano como en el interior de los granos, sin embargo, pareciera que en el
limite se observa mucho mas marcado dicho fenémeno. Hubiese sido importante poder
establecer a través de analisis espectroscopicos puntales, la variacion porcentual de los
elementos constitutivos de estas fases, al experimentar este marcado cambio morfolégico.
Este comportamiento no se mantiene en las otras dos condiciones establecidas para esta
ruta, sin embargo aqui se manifiesta el comportamiento observado en la ruta anterior
(FNTHEA) en donde se observo que para las condiciones de T = 1000 °Cy & =0,1s71, las
particulas presentaron un alto grado de incoherencia con la matriz, hipétesis sustentada en

el observado desprendimiento de éstas.
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T=1100°Cy £=0,001s71 T=1100°Cy £€=0,1s71 T=1000°Cy £€=0,1s71
a b c

Figura 4.35 Mlcroscopla electronica de barrido de la ruta F‘EAen sus distintos grupos de condiciones, a
x2000 de magnificacion con escala de 10 um en la primera fila y x10000 de magnificacidn con escala de
1 um en la segunda fila, a 20 KV.

Ahora bien, abarcando el estudio de la ruta FITEA, segun lo revelado en las
fotomicrografias de la fig. 4.36, es posible observar una mayor presencia de precipitados en
los limites de grano. En las fotomicrografias a y b de la primera fila, la mayor presencia de
éstos se encuentran en los limites de grano. Lo contrario sucede en la tercera
fotomicrografia propia de las condiciones de T = 1000°C y ¢ = 0,1s71, en donde se
aprecia una microestructura rica en precipitados, de diferentes tamafos, presentes tanto en
los bordes del grano como en su interior, revelando también algunos precipitados de mayor
tamafio, lo cual es consistente con el estudio comentado anteriormente realizado por Zhao
J. C., 2001.
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Para el caso de esta ruta, pareciera ser que la variacion en las condiciones de ensayo,
no presentan un patron de conducta en cuanto a la evolucion microestructural. Para los
grupos de condiciones a y ¢, el comportamiento o la microestructura que se presenta en
funcion del tamafio y distribucion de los precipitados, ya se ha podido observar en
condiciones de rutas previas, eso no implica que se guarde relacion entre ellas, sin
embargo, la condicion b presenta un patron no observado anteriormente, en este caso la
presencia de maclas, condiciona de alguna forma, el fendmeno de precipitacion, se observa
gran cantidad de precipitados, tendiendo a coalescerse en las proximidades de sus limites, y
en su interior gran cantidad de estos.

F!TEA

T=1100°Cy £=0,001s"1 T=1100°Cy £=0,1s"1 T=1000°Cy £=0,1s"1
a b

WO €. 6mm

Figura 4.36 Microscopia electronica de barrido de la ruta F'TEAen sus distintos grupos de condiciones,
a x2000 de magnificacion con escala de 10 um en la primera fila y x10000 de magnificacién con escala
de 1 pm en la segunda fila, a 20 KV.

125



En esta ultima ruta, es posible apreciar, en las fotomicrografias de menor
magnificacion (primera fila) de la figura 4.37, un comportamiento similar al de rutas
anteriores, donde la presencia de precipitados en los limites de grano es abundante y se
observan algunos precipitados un tanto mas grandes, como los presentes en la
microestructura propia de las condiciones T = 1100°C - £ =0,001s~'y T = 1000°C -¢ =
0,1s~1. Lo contrario sucede en la microestructura propia de las condiciones T = 1100°C y

£=0,1s"1, en donde la presencia de precipitados se observa en menor cantidad.

Finalmente en las fotomicrografias de mayor magnificacion (figura 4.37) de dicha
ruta, se observa claramente, la distribucion de particulas, que es clasica, en el fenémeno de
envejecimiento, ademas de precipitados de mayor tamafio en los limites de grano, y
manteniéndose una distribucion bastante uniforme de estas fases secundarias més finas
hacia el interior del grano, asi mismo, es notable, la zona libre de precipitados, cercana a los
limites de grano, lo cual ha sido discutido ampliamente en la literatura especializada, dicho
comportamiento es consecuencia directa, de la disminucién de la cinética de precipitacion
en el entorno del limite de grano. Esta baja cinéetica de precipitacion a su vez esta
relacionada, con la menor concentracion de vacancias en estas zonas, o que merma de
forma importante en estas areas la capacidad de generacion de precipitados. Este tipo de
distribucion genera en el sélido un comportamiento macroscépico particular, haciendo que
este tipo de aleaciones endurecidas por precipitacion, sean susceptibles a la propagacion
intergranular de grietas y no de forma transgranular, en virtud del debilitamiento de estas

zonas libres de precipitados en comparacion a el interior del grano como tal.
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F!TSTEA

T=1100°Cy £=0,001s"1 T=1100°Cy £=0,1s"1 T=1000°Cy £=0,1s"1
b

WD 7. 6mm % 2,000 20.0kv SET  SEM

Figura 4.37 Microscopia electronica de barrido de la rutaF'TSTEAen sus distintos grupos de
condiciones, a x100 de magnificacion con escala de 100 um en la primera fila y x10000 de magnificacion
con escala de 1 um en la segunda fila, a excepcion de la imagen correspondiente al grupo ¢ de dicha fila,
que se realizé con una magnificacion de x2000 y con escala de 10 um, a 20 KV.

Ahora bien, realizando una comparacion directa entre la ruta
FITSTEA y FITEA, con el objeto de evaluar la influencia del proceso de solubilizacion en la
cinética de precipitacion. En la fig. 4.38, es posible apreciar que la presencia de
precipitados en la matriz de cada condicion, son un tanto diferentes, atribuyéndose a la ruta
FITSTEA una distribucion de precipitados uniforme en tamafio y forma dentro del grano y
presencia de precipitados mas grandes en el limite de grano. Lo contrario sucede en la ruta
FITEA donde la distribucion de precipitados no es uniforme dentro del grano, variando a su
vez el tamafio y forma de los precipitados. De esta forma se puede observar que el proceso
de solubilizacién aporta una distribucion uniforme de precipitados en tamafio y forma, esto

podria ser explicado en términos de una homogeneizacion a nivel elemental de la aleacién,
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manteniendo las concentraciones de soluto disponible para la formacion de los precipitados
uniforme a lo largo del solido, esto en términos de los parametros de operacion o ensayo, se

logra, manteniendo la temperatura de solubilizacion de 1150°C, por 33 minutos.

Las fotomicrografias obtenidas mediante MEB, plasmadas en la fig. 4.38, fueron
tomadas de las probetas correspondientes a las condiciones de T = 1100°Cy ¢ =0,1s71,
las cuales proporcionan la mayor dureza, de los tres distintos grupos de condiciones
evaluadas, dentro de ambas rutas, esto puede atribuirse a la gran cantidad de precipitados

presentes en la matriz.

F'TSTEA FITEA
T=1100°Cy £€=0,1s"1. T=1100°Cy £€=0,1s"1.

1pm
sEM WD 11.1lmm

Figura 4.38 Microscopia electronica de barrido de las rutas F'TSTEAy F'TEA, a x10.000 de
magnificacion con escala de 1 umy 20 KV.

Por otra parte, la forja a temperatura constante y en paralelo al descenso de
temperatura controlado, también tiene su influencia particular en la formacion de
precipitados. Y es que con las condiciones de T = 1100°Cy ¢ =0,1s1, la distribucion de
precipitados que se observan en la fig. 4.39 para la ruta F'EA, es de tamafio pequefio
distribuidos uniformemente por toda la matriz, observando también cierta cantidad de

precipitados grandes de forma circular presentes en el grano y en sus limites.

En cuanto a la ruta FN'VelEA, por el contrario, es posible observar una distribucion

de precipitados abundante en los limites de grano de tamafio medio y forma alargada,
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observando también unos pocos del mismo tamafio pero en menor cantidad dentro del
grano. Atribuyendo de alguna manera, en el caso particular de esta ruta a una mayor
concentracion de deformacion en los limites de grano. Esta claro, que los limites de grano
siempre se constituiran en superficies potenciales para la nucleacién de particulas de fase
secundaria, la razon de esto ya ha sido suficientemente discutida, y es debido al menor
requerimiento energético que tienen los tipos de nucleacién heterogéneas en fase sélida, sin
embargo en este caso, aunado a esta condicidn natural del limite y comparando con la ruta
anterior, existe algin condicionante distinto, que propicia una mayor concentracion de
deformacion y por ende energia disponible para obtener una mayor cantidad de estas

particulas, en los limites de grano para esta condicion.

F'EA FNlyelEA
T=1100°Cy £=0,1s1, T=1100°Cy £€=0,1s"1,

T 10pm
,000 20.0kV SEI SEM WD 9.1lmm X 2,000 20.0kV SEI SEM WD 10.3mm

Figura 4.39 Microscopia electronica de barrido de las rutas F'EA y FN'VelEA, a x2000 de
magnificacion con escala de 10 umy 20 Kv.
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CAPITULOV
CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1 Conclusiones

Una vez realizados los andlisis de los diferentes estudios desarrollados en la
presente investigacion, con el objeto de estudiar la cinética de precipitacion y
caracterizacion de la superaleacion NIMONIC 263, fue posible establecer a las siguientes

conclusiones:

1. Con el proceso de conformado propio de la ruta FN'HEA, bajo condiciones de T=
1000 °Cy ¢ = 0,1 s71, se logré un incremento de 23,6 % en la dureza del material
con respecto a la dureza de éste en estado de recepcidn. Siendo esta la mayor dureza

obtenida entre todas las rutas y condiciones de estudios en la presente investigacion.

2. Se encontro, en la mayoria de los casos, que las condiciones de conformado que
aportan mayor dureza al material, corresponden a la temperatura de T = 1000°C y
velocidad de deformacion de £ = 0,1 s™1, por debajo de estos se encuentran los
parametros con T = 1100°Cy £ =0,1s71, siendo los parametros de T = 1100°C y

£= 0,001 s~ los que menos dureza aportan al material.

3. Luego de suprimir el proceso de solubilizacion de los ciclos termomecanicos, es
posible observar claramente, un descenso en el tamafio de grano promedio
asociados a las rutas de estudio. Disminuyendo por mas de 40 micrometros los
valores correspondientes a las diferentes rutas termomecénicas que suprimen dicho

proceso.

4. EIl proceso de solubilizacion aporta un incremento considerable en el tamafio de

grano en las rutas en donde fue llevado a cabo dicho proceso.
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En el grupo de rutas, en donde la forja isotérmica es comun, la ruta termomecéanica
FITEA, en la cual se suprime un proceso de temple y el proceso de solubilizacidn,
aporté el menor tamafio de grano y la mayor dureza propios del material.
Destacando que para este grupo de rutas de conformado, la mejora de las
propiedades van de la mano con la optimizacién del proceso de conformado
utilizado en la industria, disminuyendo asi el tiempo de conformado y el

requerimiento energético, por ende, una disminucion de costos.

Se observa que la microestructura obtenida a través de las rutas termomecanicas
llevadas a cabo con forja no isotérmica, presentan una distribucion heterogénea de
granos, pudiendo atribuirles, en funcién a dicha microestructura, una resistencia

mecanica variable, por ende, un comportamiento macro-mecanico irregular.

En cuanto a la distribucion y presencia de precipitados se encontré que la ruta
FNTHEA, posee gran presencia de ellos, en donde la incoherencia de los precipitados
de geometria esférica presentes en la matriz, aportan una mayor resistencia
mecanica al material, lo que se puede corroborar en términos de los valores
reportados por el estudio de dureza, el cual le atribuye la mayor dureza a la
condiciéon de T =1000 °Cy £ = 0,1 s™1, siendo este valor de 424+24,06 HV-0,2Kg,
comportamiento que se corresponde a lo reportado por J. C. Zhao, 2001, en estudios

previos.

En general, en la condicién de T = 1000 °C y ¢ = 0,1 s~ de cada ruta, estudiada por
MEB, se observo la mayor presencia de precipitados de geometria esférica en la
matriz del material, correspondiéndose estos resultados con los reportados en

estudios anteriores.

Por otra parte, los precipitados en los limites de grano describen un mayor tamafo

de forma alargada y en direccion al limite.
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10. Es posible observar, en todas las rutas estudiadas por MEB, independientemente del

11.

12.

13.

tipo de forja (isotérmica y no isotérmica), la presencia de precipitados de mayor
tamafio en los limites de granos y una distribucion bastante uniforme de estas fases

secundarias mas finas hacia el interior del grano.

Con respecto a las rutas F'TSTEA y FITEA, se pudo apreciar que la que incluye el
proceso de solubilizacion aporta una mejor distribucion en forma y tamarfio de los

precipitados a lo largo de la matriz.

La similitud en las microestructuras y tamafio de grano propios de las rutas
FNIvelEA y FNHEA, obtenido bajo las condiciones de T= 1100 °C y &=
0,001 s™1, nos permiten hacer referencia a que el descenso controlado, desde la
temperatura de conformado hasta la temperatura de envejecimiento para la ruta
FNIVel'EA, no aporta mayor variacion con respecto al descenso de temperatura,
desde la temperatura de conformado hasta la temperatura ambiente, en la ruta
FNTHEA.

En el proceso de forja no isotérmica, un control en el descenso de temperatura, hasta
la temperatura de envejecimiento, ensayado a una mayor velocidad de deformacion

proporciona la microestructura mas homogénea.
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5.2 Recomendaciones

1. En primer lugar, se recomienda que las probetas usadas para el ensayo de
compresion en caliente cumplan con una relacion Longitud/Diametro de 1.5, segun

lo plasmado en el manual de uso de la maquina de ensayo Instron.

2. Se sugiere realizar el estudio de EDS (por sus siglas en inglés Energy dispersive
spectroscopy) con la finalidad de establecer la variacion porcentual de los elementos

constitutivos de las fases, obtenidas en la presente investigacion.

3. En aras de buscar mayor confiabilidad en los valores reportados, proporcionados
por los diferentes ensayos, se recomienda realizar una mayor cantidad de los

mismos.
4. En caso de que se amerite el uso de dicho material de estudio, bajo condiciones de

operacion como traccion o flexion, es recomendable hacer los ensayos

correspondientes.
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10.

11.
12.
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