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PROLOGO

En la actualidad €l desarrollo de materiales con caracteristicas cada vez superiores
es uno de los principales retos que enfrentan los ingenieros y cientificos de materiales.
El uso de materiales cada vez mas ligeros, mas resistentes y con capacidad de trabajo en
condiciones cada vez méas complejas como en aplicaciones estructurales en la industria
aerondutica han hecho que € estudio de aleaciones metdicas denominadas
superaleaciones, sea de gran interés e impacto tecnolégico. Es comun ver en la
actualidad maguinas y sistemas mas eficientes y esto en gran medida se debe d

desarrollo en las propiedades de |os materiales que se utilizan.

Unos de los materiales que son de mayor interés y han sido parte importante en el
desarrollo tecnolégico en el mundo son las superal eaciones base niquel, las aplicaciones
de este tipo de aeaciones son realmente extensas y estan en donde se requieren
condiciones de trabajo a alta temperatura, ambientes corrosivos y que demanden elevada
resistencia, como en el caso de componentes de turbinas de todo tipo de aviones , en

turbinas utilizadas en la generacion de energia, en tuberias de alta presiéon y temperatura.

Este trabgjo de investigacion presenta de forma sistematica un marco tedrico en el
que se resdta la importancia de la caracterizacion microestructura de las
superaleaciones de niquel con especial énfasis en la aleacion Haynes H-230, ademas,
describe laimportancia del tratamiento térmico de estas aleaciones en la evolucion de la
microestructura. La experimentacion que se plantea en esta investigacion permite
evaluar diferentes ciclos de tratamiento en esta aleacion y la caracterizacion propuesta
permite establecer la relacion entre las propiedades mecanicas y la microestructura,
ademés de evidenciar € fendmeno de crecimiento anormal de grano. La caracterizacion
microestructural se realiz6 empleando diversas técnicas, pero es claro € enfoque en €
uso de microscopia electronica de barrido, una técnica que se ha convertido en una
herramienta indispensable en e anadlisis microestructural, esta permite obtener

informacion de diversas caracteristicas de la microestructura, como distribucion y

il



morfologia de particulas, asi como informacion de la composicion del material de
estudio.

Los resultados que se presentan de esta investigacion resultan por de mas
interesantes, por una parte, para ingenieros de plantas de procesamiento de este tipo de
aleaciones ya que en ésta se describen la relacion entre la microestructuray los procesos
térmicos que van ligados a las propiedades mecanicas. También, estos resultados
contribuyen a la generacién del conocimiento en el campo de la metalurgia de las
superaleaciones base niquel. Ademas, la metodologia de experimentacion y
caracterizacion en esta investigacion que el autor plantea resultan ser una excelente

referencia para trabgj os futuros.

Dr. Edgar O. Garcia Sanchez.
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RESUMEN

Este trabajo de tesis se realizo con el objetivo de conocer las condiciones que
propician el fendmeno de crecimiento anormal de grano en superaleaciones Haynes H-
230 al aplicarle un tratamiento térmico de solucion. Estos tratamientos térmicos fueron
aplicados a 1177 °C y 1197 °C utilizando dos métodos de enfriamiento, uno enfriando
inmediatamente en agua y el otro enfriado parcialmente a temperatura ambiente hasta

1050 °C seguido por un enfriamiento inmediato en agua.

Se obtuvieron imagenes en microscopio optico con el fin de verificar si existio
crecimiento anormal en alguna de la pruebas, asi como también, se efectué una medicion
de grano para obtener los tamafios de grano ASTM promedio. Se practicaron ensayos de
microdureza para conocer cuél fue el efecto que tuvieron los tratamientos térmicos de

solucion sobre la pieza.

Se tomaron muestras de cada grupo incluyendo la muestra base y todas las que
presentaron crecimiento anormal para realizar un andlisis EDAX en el microscopio
electrénico de barrido y asi identificar las fases presentes. Las iméagenes obtenidas en el
microscopio electronico de barrido se utilizaron para la medicion de tamafios de

particulas y de fracciones de area de estas mismas.

Finalmente, con todos los datos recabados, se procedi6 a deducir las posibles causas

que provocaron crecimiento anormal de grano en las muestras.



CAPITULO 1
INTRODUCCION

Los metalurgicos del siglo XX desarrollaron aleaciones de mayor complejidad, con
temperaturas de uso més elevadas que las de cualquier otro grupo de aleaciones
desarrolladas. El avance en este tipo de aleaciones no habria sido tan vertiginoso sin la
fuerza paralela emanada de la invencion de la turbina de reaccion a gas. Esta sinergia
cred uno de los méas grandes avances en la metalurgia llamadas superaleaciones por sus

propiedades superiores.

En la actualidad son muchas las areas que se benefician de estas superaleaciones, de
las cuales, las més importantes se encuentran en la ingenieria aeroespacial y la nuclear,
turbinas a gas industrial, la industria de turbinas marinas y la industria de la generacion
de energia en general. Debido a su importancia en las diferentes aplicaciones en
componentes clave, las superaleaciones procesadas deben poseer propiedades Optimas
para su servicio, tales como una excelente resistencia mecanica, resistencia a la

termofluencia, como también una buena resistencia a la corrosion y oxidacion.

Las propiedades de las superaleaciones antes mencionadas, se alcanzan con
procesos termomecanicos y uno o varios tratamientos térmicos. Si no se realizan
correctamente estos ultimos, se puede inducir un crecimiento anormal de grano y un
posible decremento en estas propiedades, aumentando la probabilidad de que estos

componentes fallen durante su uso.

De acuerdo a los datos estadisticos relacionados con la superaleacion Haynes H-230
revelan que al aplicarle un tratamiento térmico de solucién en el rango de temperaturas
de solucion, se ha presentado el fendmeno de crecimiento anormal de grano. Esto motiva

a investigar los factores que influyen al crecimiento de grano en los tratamientos



térmicos de solucion y conocer que es lo que promueve el crecimiento anormal de grano

en este material.

El objetivo principal del estudio es analizar muestras de aleacion Haynes H-230,
antes y después de aplicarles tratamientos térmicos de solucion a temperaturas
seleccionadas, con diferentes métodos de enfriamiento, generando una microestructura
Optima para algunas muestras y para otras tratar de provocar intencionalmente un
crecimiento anormal de grano, y realizar un analisis microestructural para identificar las
fases presentes y también las posibles causas que rodean al fenémeno de crecimiento

anormal de grano.

Se utilizaran técnicas de microscopia éptica y electrénica de barrido para efectuar
un analisis microestructural, identificando los componentes quimicos de las fases por
medio de un andlisis de energia dispersiva de rayos X, ensayos de dureza, y ademas,
mediciones de tamafios de grano y de particula por medio de diversos paquetes

computacionales.

Mediante los resultados obtenidos, se conoceran los cambios microestructurales
presentes y su correspondiente afectacién de propiedades mecanicas en las muestras
sujetas al experimento. Se analizard el efecto de precipitacion de particulas en el
crecimiento de grano, se determinard la influencia del método de enfriamiento y se

establecera cual tratamiento térmico de solucién fue el mas adecuado.



CAPITULO 2
SUPERALEACIONES

El término “superaleacion" fue utilizado por primera vez poco después de la
Segunda Guerra Mundial para describir un grupo de aleaciones desarrolladas para su uso
en turbo supercargadores y motores de turbina de aviones que requerian un alto
rendimiento a temperaturas elevadas. Originalmente las superaleaciones fueron de base
hierro antes de 1940, Ilamadas de primera generacion, las cuales estaban destinadas a su
operacion a temperaturas de hasta 700 °C. Las superaleaciones mas actuales, llamadas
de cuarta generacion, son materiales monocristalinos y aleados especialmente con el

rutenio. Estas pueden funcionar a temperaturas de hasta 1100 °C [1].

Las superaleaciones son aquellas aleaciones que tienen una superlativa combinacion
de propiedades fisicas y quimicas. Estos materiales se clasifican de acuerdo con el
componente principal de la aleacion, que pueden ser de base cobalto, base hierro y base
niquel, en este ultimo se encuentra la aleacién Haynes H-230 la cual sera objeto de este

estudio [2,3].

2.1 Super aleaciones base niquel

Las superaleaciones base niquel, entre todos los otros materiales metalicos, poseen
la microestructura mas compleja formada a partir de un método avanzado de fundicion y
de una avanzada tecnologia de refinacion. La matriz de niquel, llamada gamma (y),
endurece por solucion sélida con una docena de elementos aleantes. Posteriormente
mediante un endurecimiento por precipitacion, la solucion sélida saturada empieza a

formar fases secundarias, tales como, las fases intermetalicas Ilamadas gamma prima



(y), carburos, nitruros, boruros y carbonitruros, ademas fases TCP (fases

topolégicamente compactas), las cuales no son deseables [4,5].

Gracias a la estabilidad superficial lograda por procesos termomecanicos y
tratamientos térmicos, las piezas fabricadas de superaleacion base niquel, son resistentes
a la termofluencia, fatiga, corrosion, oxidacion y su operacion a temperaturas elevadas

por largos periodos de tiempo [4,5].

Dentro de las superaleaciones base niquel se encuentran el Haynes H-230, la cual
pertenece a las aleaciones forjadas. Las aleaciones forjadas se utilizan ampliamente en
aplicaciones en medios corrosivos y a temperaturas elevadas [6]. Son mas homogéneas
que las aleaciones vaciadas, en las cuales suele haber segregacion causada por un
proceso de solidificacion [7]. Los productos forjados finales toman ventaja de la
ductilidad superior de las superaleaciones forjadas para producir ciertas formas grandes,

tales como los discos para turbinas a gas [6].

2.2 Haynes H-230

La aleacion Haynes H-230 es una aleacion niquel-cromo-tungsteno-molibdeno (con
un % en peso aproximado de 57-22-14-2 respectivamente), endurecida por solucién
solida que combina una excelente resistencia a temperaturas elevadas, una resistencia
sobresaliente a exposiciones prolongadas en medios oxidantes hasta 1149°C, una
resistencia superior en medios nitrurantes, una buena resistencia a la carburizacion
cuando se compara con muchas otras aleaciones industriales, excelente estabilidad

térmica en periodos largos y una buena resistencia a la fragilizacion por hidrégeno [8,9].

La aleacion tiene la caracteristica de poseer una alta resistencia a la expansion
térmica comparada con la mayoria de las superaleaciones, aleaciones hierro-niquel-

cromo y aceros inoxidables austeniticos, ver Figura 1[8,10].
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Figura 1.- Coeficientes de expansion térmica de varias aleaciones a diferentes temperaturas
[8,modificado].

Otra caracteristica atractiva incluye una marcada resistencia al crecimiento de grano
por la exposicién prolongada a temperaturas elevadas [9]. Las propiedades fisicas tipicas

del Haynes H-230 se muestran en TABLA 1 [8,Modificado].

TABLA 1.- Propiedades fisicas tipicas del Haynes H-230
Temperatura, °C Unidades Métricas
Densidad Ambiente 8.97 g/cm’
Rango de punto de fusién 1301-1371
Cosficiente de E . 25-100 11.8 x 10° m/m-°C
o¢ ICqutgm?i Caxpansmn 25-500 13.6 X 10': m/m-°C
25-1000 16.1 x 10° m/m-°C
. - Ambiente 211 GPa
Modulgigéerﬁ!izt|0|dad 500 184 GPa
1000 150 GPa
Ambiente 8.9 W/m-K
Conductividad Térmica 500 18.4 W/m-K
1000 28.4 W/m-K
Ambiente 397 JIKg-K
Calor Especifico 500 473 JIKg-K
1000 617 J/Kg-K
Ambiente 24.2 x 10 cm?/seg.
Difusividad Térmica 500 38.5 x 10 cm?/seg.
1000 48.2 x 10" cm?/seg.
Ambiente 125.0 microhm-cm
Resistividad Eléctrica 500 130.2 microhm-cm
1000 125.0 microhm-cm




2.2.1 Aplicaciones

La aleacion Haynes H-230 combina propiedades que la hacen ideal para una amplia
variedad de componentes aplicados a la industria aeroespacial e industria energética. Es
utilizado para cdmaras de combustion, retenes de flama, fundas para termopares y otros

componentes importantes de las turbina a gas [8].

En los procesos quimicos industriales, la aleacion Haynes H-230 se utiliza como
una rejilla catalizadora en quemadores de amoniaco, intercambiadores de calor para
temperaturas elevadas, conductos, fuelles de alta temperatura y otros procesos clave

intrinsecos [8- 10].

En calderas industriales, las aplicaciones de la aleacion Haynes H-230 incluyen
hornos de retorta, cadenas y accesorios, cubiertas de flama en quemadores,
recuperadores internos, amortiguadores, hornos de nitruracion internos, canastas para
tratamiento térmico, parrillas, bandejas, tubos rociadores, tubos de proteccién para

termopares y muchos mas [8].

2.2.2 Composicion quimica

La composicion quimica nominal de la aleacion Haynes H-230 se muestra a
continuacion en la TABLA 2 [8,10,Modificado].

TABLA 2.- Composicion Quimica Nominal de la
superaleacién Haynes H-230

Elemento | % en peso | Elemento | % en peso
Ni 57° Mn 0.5
Cr 22 Si 0.4
w 14 Al 0.3
Mo 2 C 0.1
Fe 3* La 0.02
Co 5* B 0.015*

2Balance  * Maximo



En la TABLA 3 se muestran los efectos de los diferentes aleantes en el Haynes H-
230 [3-5,11,Modificado].

TABLA 3.- Efecto que ejercen los diferentes aleantes en las superaleacion Haynes H-230.
Efecto Elementos
Endurece por solucion sélida. Co, Cr, Fe, Mo, W
Forma carburos MC. C, Ti, Mo, W
Forma carburos My3Cs. C, Cr, Mo, W
Forma carburos MgC. C, Mo, W
Forma carbonitruros. C,N
Forma compuestos intermetalicos, y . Al Ni, Ti
Aumenta la temperatura de solvus de y”. Co
Incrementa la resistencia a la oxidacion. Al, Cr, La
Mejora la resistencia a la corrosion en caliente. La
Incrementa la resistencia al ataque por azufre. Co, Cr, Si
Mejora la resistencia a la termofluencia. B
Incrementa la resistencia a la fractura. B
Refuerza el limite de grano. B, C

2.2.3 Microestructura

La microestructura en la superaleacion Haynes H-230 se constituye principalmente

de las siguientes fases:

- Matriz austenitica con el nombre de gamma ()

- Precipitados intermetalicos llamados gamma prima (y")

- Precipitados en forma de carburos

- Boruros [12-14]

La matriz austenitica gamma (), tiene una estructura cristalina FCC (cUbica
centrada en las caras) no-magnética, el endurecimiento de la matriz de niquel
corresponde a la diferencia de tamafio atomico entre el material base y los atomos de
sustitucion. Los efectos de endurecimiento varian de acuerdo con el grado de desajuste

entre radios atdmicos, que van desde ligero (Co), moderados (Cr, Ti, Al, Fe) y fuertes



(Mo, W). EI dltimo grupo de elementos tiene un efecto adicional de endurecimiento,
debido a que tienen mas electrones de enlace que retrasan la difusion en sus cercanias.
Por encima de 0.6 T (temperatura de fusién), el endurecimiento depende de la difusion,
por lo tanto, depende de elementos de gran radio atomico de difusion lenta, tales como el
molibdeno y tungsteno, que son los endurecedores mas eficaces [7,11]. Estos a su vez,
aumentan el esfuerzo de cedencia de la aleacion mediante la disminucion de la energia
de falla de apilamiento de la matriz, reduciendo asi el deslizamiento cruzado de las
dislocaciones [5,12]. La superaleacién Haynes H-230 contiene minimas cantidades de

aluminio y de titanio en la matriz [11].

La fase gamma prima (y”) tiene una estructura cristalina L1, ordenada derivada
de la estructura FCC, su composicion nominal es NizAl, sin embargo, se describe de una
forma méas adecuada como A3B, donde A es una mezcla de los elementos mas
electronegativos (Ni, Co, Fe) y B es una mezcla de los elementos mas electropositivos
(Al, Cr, Ti) [11]. Esta fase precipita en minimas cantidades coherentes con la matriz
austenitica y a temperaturas menores a las del tratamiento térmico de solucion. También

es necesaria para incrementar la resistencia a la fluencia a temperatura ambiente y a

temperaturas elevadas [5].

Los carburos, son componentes importantes que estan presentes en el Haynes H-
230. Se encuentran 3 tipos de carburos: MC, M 23Cs Yy M C (donde M representa uno o
mas elementos metalicos). Los carburos en estas superaleaciones tienen tres funciones
principales. En la primera, cuando los carburos estan debidamente formados en los
limites de grano, lo refuerzan, previniendo o retardando su deslizamiento. La segunda
funcién que tienen los carburos es la de precipitar en particulas finas en la matriz, esto
causara un endurecimiento. Por Gltimo, los carburos pueden bloguear algunos elementos

que de otro modo, promoverian la inestabilidad de fase durante su uso [5,11,12].

Los carburos MC, son de estructura cristalina FCC, por lo general se forman
durante la solidificacion. Generalmente muestra una morfologia globular o irregular, se

distribuyen a través de la aleacion de manera heterogénea, tanto en posiciones



intergranulares como transgranulares. Se ha identificado poca o ninguna relacion con la
orientacion de la matriz de la aleacion. Los carburos MC son una fuente importante de

carbono, los cuales se degradan a temperaturas de tratamiento térmico o en uso [5].

Un ejemplo de estos carburos es el TiC, el cual se encuentra entre los compuestos
mas estables en la naturaleza. En estos carburos los atomos de M pueden ser substituidos
por elementos menos reactivos, principalmente molibdeno y tungsteno, lo que provoca
un cambio en su estabilidad. Estas sustituciones debilitan la fuerza de enlace de los
carburos MC, por lo cual ocurren reacciones de degradacion. Por lo general, esto
conduce a la formacion de los compuestos mas estables, como carburos tipo M»3Cs y
MsC en el procesamiento de aleaciones durante o después del tratamiento térmico y/o en

uso [5,12].

Los carburos M3Ce tienen una estructura cristalina FCC, generalmente se
presentan como peliculas ¢ particulas de forma globular. Estos carburos se forman
durante tratamientos térmicos de relevado de esfuerzos a temperaturas mas bajas y en
uso, es decir, de 760 a 980°C por la degradacion de carburos MC y por el carbono
residual soluble en la matriz de la superaleacién. Aunque suelen presentarse en los
limites de grano, en ocasiones se producen en los limites de maclas y en fallas de

apilamiento [5].

Cuando estan debidamente formados en los limites de grano, aumenta la resistencia
de los limites para balancear la resistencia de la matriz. Si bien, el cromo es el principal
elemento M, pueden sustituirlo otros elementos metélicos, tales como el molibdeno vy el
tungsteno, su composicion aproximada es M,3Cg es Cry; (Mo,W),Cg [11]. Sin embargo,
también se ha demostrado que el niquel puede sustituir al cromo de manera
considerable, y que el cobalto y el hierro pueden sustituir al cromo en pequefias

cantidades [5].

La situacion Optima es una cadena de particulas discretas globulares Mo3Cs en los
limites de grano. Esta forma beneficia a la resistencia a la ruptura a través de la

inhibicidn del deslizamiento de limite de grano. Sin embargo, si los carburos precipitan
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como una pelicula continua en el limite de grano, las propiedades se veran gravemente
degradadas. [11] Las estructuras celulares de M,3Cs causan fallas prematuras, pero

pueden ser evitadas con un procesamiento y/o tratamiento térmico apropiado [5].

Los carburos M C tienen una estructura cubica compleja FCC, pueden precipitar
en una morfologia globular dispersos en la matriz y con menos frecuencia en una
morfologia Widmanstattén (acicular) intergranular. Estos ultimos son causados por una
inadecuada eleccion del procesamiento o de temperatura en el tratamiento térmico, y se

deben evitar para una mejor ductilidad y vida a la fractura [5,11].

Es el carburo mas cominmente observado en las superaleaciones Haynes H-230 ya
que tiene altos contenidos de molibdeno y tungsteno, sin embargo, otros elementos
como el cromo, niquel o cobalto pueden sustituirlos en cierta medida. Precipitan
tipicamente en el rango de temperaturas de 815 a 980°C, comlUnmente se disuelven

durante el calentamiento antes de trabajar en caliente [11,15].

Las formulas tipicas de MgC son (Ni,Co)sMo3sC y (Ni,Co),W,C, la composicion
puede variar ampliamente a diferencia de la composicién mas estricta de los carburos
M3Cs. Los carburos MgC son mucho mas estables que los carburos M,3Cs, por lo cual,
los carburos MgC son mas importantes al precipitar en los limites de grano para
controlar el tamafio de grano durante el procesamiento de la aleacion [5].

Los boruros tienen una estructura cristalina tetragonal, se afiaden en pequefias
cantidades para mejorar las propiedades de ruptura por termofluencia y la resistencia a la

fractura, la fraccion volumétrica de los boruros tiende a ser bastante pequefia [5,15].

Cuando el boruro precipita, su forma varia, desde bloques hasta medias lunas. El
boro también reduce la solubilidad del carbono en la matriz austenitica vy, lo que

aumenta la precipitacion de carburos de tamafios finos MC y M23Cq. Si la adicion de
boro es lo suficientemente alta, se formaran boruros perjudiciales [5,15].
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Los boruros son duros, fragiles y precipitan en los limites de grano retardando el
deslizamiento del limite de grano. Son por lo general de composiciéon M3B,. El
molibdeno, niquel y hierro pueden ser elementos “M” y las formulas tipicas son
(M00.48Ti0.07Cro.39Ni03C003)3B2 Y (M005Ti0.15Cr0.49Ni03C003)3B2 [5,15].

En la TABLA 4 se muestra un resumen de los componentes principales encontrados

en la aleacion Haynes H-230 [5,15,16,Modificado].

TABLA 4.- Componentes encontrados en Haynes H-230

Fase Estructura Cristalina Formula Caracteristicas
Incrementa la resistencia a
y' FCC (L1, ordenada) Niz (Al Ti) temperaturas elevadas y a

temperatura ambiente

Fuente importante de carbono
MC FCC (Mo, Ti,W)C para las formacion de carburos
secundarios

Inhibe el deslizamiento de los
M,3Cs FCC (Cr,Mo,W),3Cs limites de grano cuando estan
debidamente formados
Controla el tamario de grano

MeC FCC (Mo,W)sC durante el procesamiento de
la aleacion
Reduce la solubilidad del
M;B, Tetragonal (Cr,Fe,Mo,Ni,Ti);B, |carbono en la matriz
austenitica

La microestructura influye en las propiedades mecanicas, existen dos tipos de

propiedades mecanicas: [17]

- De corto plazo: resistencia tensil y compresiva

- De largo plazo: fatiga y termofluencia [17]

En el endurecimiento por solucion solida los atomos de soluto actGan de

diferentes maneras: [17]

- Afectan los arreglos locales de &tomos en un grano
- Limitan la difusion de atomos

- Cambian la falla de apilamiento de la matriz [17]
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Este tipo de endurecimiento tiene un efecto positivo en las propiedades de corto

plazo [17].

En el endurecimiento por segundas fases, las particulas obstruyen la deformacion
de los granos y el movimiento de los limites de grano, especialmente a temperaturas
elevadas, dentro de estas particulas endurecedoras encontramos y”, carburos y boruros.
Existen factores importantes relacionados con el endurecimiento por particulas de

segunda fase: [17]

Precipitado esencial para el endurecimiento

Ductilidad del precipitado

Coherencia con la matriz vy

Fraccion de volumen de los precipitados

Tamafio de particula de los precipitados [17]

El tratamiento térmico controla los ultimos dos factores. Este tipo de

endurecimiento tiene efectos positivos sobre las propiedades de largo plazo [17].

2.2.4 Resistencia al crecimiento de grano

La aleacion Haynes H-230 muestra una excelente resistencia al crecimiento de
grano a temperaturas elevadas. Como consecuencia de la estabilidad en sus carburos
primarios, las aleaciones Haynes H-230 pueden estar expuestas a temperaturas tan
elevadas como 1204°C hasta por 24 horas sin exhibir un crecimiento significativo de
grano, como se muestra en la TABLA 5. Materiales tales como Haynes H-188 aleacion
o la aleacion Hastelloy® X, muestran un mayor crecimiento de grano en esas
condiciones, como pasaria en la mayoria de las aleaciones base hierro, niquel y en

aceros inoxidables [8,10].
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TABLA 5.- Tamarfio de grano para placas de aleaciones expuestas a temperaturas elevadas a
diversos tiempos (ASTM)

Tiempo de Exposicion (horas) Haynes H-230 Haynes 188 Hastelloy X
P P 1177°C | 1204°C | 1177°C | 1204°C | 1177°C | 1204°C
0 4-45  4-45 4-5 4-5 3.5 3.5
1 4-5 4-45 2-5 2-4 3.5 0-1
4 4-45  4-45 3.5 3 3.5 0-1
24 4 4-45 0-2 1-3 0-4 0-15

[8,Modificado]

2.3 Tratamientos térmicos para Haynes H-230

El primer tratamiento térmico en las superaleaciones Haynes H-230 es
generalmente un tratamiento térmico de solucién, con un rango de temperaturas de
1177°C a 1246°C, seguido por un enfriamiento rapido en agua para obtener una
estructura y propiedades mecanicas Optimas [8,9] La temperatura en el rango de
temperaturas de solucién dependerd de las propiedades deseadas. Se especifica una
temperatura mas alta para propiedades Optimas de fractura por fluencia; se utiliza una
temperatura mas baja para propiedades de tension Optimas de corto plazo a temperaturas
elevadas, también mejorando la resistencia a la fatiga (con un tamafio de grano mas

fino), o una mejor resistencia en la ruptura por sensibilidad a la muesca [16].

La respuesta de las aleaciones Haynes H-230 a un tratamiento térmico de solucion,
depende en gran medida de la condicion en que esté el material cuando se aplique el
tratamiento. Cuando el material esta en una condicion exento de trabajo en frio o tibio, la
principal respuesta al tratamiento térmico es un cambio en la cantidad y la morfologia de

las fases de carburos secundarios presentes. [16,18].

La temperatura en la parte alta del rango admisible, de un tratamiento térmico de
solucion, provocara algo de crecimiento en el tamafio de grano y una disolucion mas
extensa de carburos. El objetivo principal es poner fases de endurecimiento en solucion

y disolver algunos carburos [16].
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Cuando la aleacion Haynes H-230 esta suficientemente trabajada en frio, al aplicar
un tratamiento térmico de solucion a 1175°C podrd producir un tamafio de grano
ASTM, entre 7 y 9, mientras que un tratamiento térmico de solucién a 1230°C se podria
esperar un tamafio de grano ASTM, de 4 a 6[16].

Un tratamiento posterior al tratamiento térmico de solucion es el relevado de
esfuerzos, el cual se aplica a temperaturas inferiores a la del rango tratamiento térmico
de solucidn, este producira precipitaciones de carburos en el Haynes H-230, que pueden
influir escasamente en la resistencia y en la ductilidad de la superaleacion. La
temperatura minima de relevado de esfuerzos recomendada es de 1120°C [8,18].

2.3.1 Efecto del tiempo

El tiempo de la pieza de aleacion Haynes H-230 en el horno variara segun el tipo,
geometria y capacidad del horno, y espesor del material. EI monitoreo de la temperatura
se determinard por medio de termopares adheridos a la pieza de aleacion, siempre que
esto sea posible, tomando en cuenta que haya el tiempo suficiente para que toda la pieza
llegue a la temperatura del tratamiento térmico. La antigua directriz de permitir 1/2 hora

por pulgada de espesor es apropiada, pero, no para piezas muy gruesas [18].

Una vez que toda la aleacion esté a una temperatura uniforme, generalmente es

suficiente un tiempo de espera entre 5 y 30 minutos, segln el espesor de la pieza [18].

Las exposiciones por largos periodos de tiempo a temperaturas de solucion pueden
dar lugar a la disolucion parcial de carburos primarios, con un crecimiento de tamafio de

grano consiguiente u otros efectos perjudiciales[16,18].
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2.3.2 Efectosdela velocidad de enfriamiento

Las propiedades de la aleacién Haynes H-230 que siguen un tratamiento térmico de
solucién, pueden ser mucho méas pronunciadas que las relacionadas con los tratamientos
térmicos de relevado de esfuerzos. Esto es, porque el tratamiento térmico de solucion
coloca a la aleacion en un estado de sobresaturacién en relacion al carbono, asi la
tendencia de la precipitacion de carburos aumenta perceptiblemente debido al tipo de
enfriamiento, sobre la del relevado de esfuerzos. Por ello, el enfriamiento debe ser lo
mas rapido posible teniendo en cuenta las limitaciones de equipo y la necesidad de
minimizar la distorsion del componente debido a esfuerzos térmicos. El enfriamiento

con agua debe ser usado donde sea posible [16,18].
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CAPITULO 3

CRECIMIENTO NORMAL Y
ANORMAL DE GRANO

La base teorica para el entendimiento del crecimiento de grano fue aportada hace
mas de 50 afios en los trabajos de Smith (1948, 1952) y Burke-Turnbull (1952), y el
conflicto evidente de la teoria con la experimentacion, ha impulsado a algunos otros
modelos tedricos durante un periodo de aproximadamente 30 afios. La aplicacion de las
técnicas de simulacion por computadora (Anderson et al.. 1984), provee de un nuevo
enfoque al problema, el interés y la controversia que rodea a las simulaciones por
computadora dieron un estimulo al estudio a este tema. En este capitulo solo se
considera el crecimiento de grano debido la fuerza impulsora de los limites de grano en
el material. Sin embargo, se sabe que los limites de grano pueden ser inducidos a
emigrar mediante la aplicacion de fuerzas externas como son los esfuerzos o campos

magnéticos [19].

3.1 Crecimiento de grano

El crecimiento de grano, no es precedido por la recristalizacion necesariamente,
éstas pueden presentarse simultaneamente, ocurre en todos los materiales policristalinos,
tanto en metales como en ceramicos. Existe una energia asociada con los limites de
grano llamada la fuerza impulsora para el crecimiento del grano, a medida que el grano
crece en tamafio, el area total de limite de grano disminuye, produciendo una reduccion

en la energia total [2,14,15].
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El crecimiento de grano se produce por la migracion de los limites de grano.
Obviamente, no todos los granos pueden crecer, pero algunos crecen a expensas de otros
que se reducen. Asi, el tamafio promedio de grano aumenta con el tiempo, y en cualquier

instante existe una gama de tamafios de grano[2,14,15].

Segun el comportamiento de crecimiento de los granos, el crecimiento de grano
puede ser clasificado en dos tipos: crecimiento de grano normal é continuo vy
crecimiento de grano anormal ¢ discontinuo [15,19-21], siendo continua o discontinua la

fuerza impulsora del crecimiento de grano [22,23].

3.2 Crecimiento normal de grano

El aspecto topoldgico del crecimiento de grano originalmente fue propuesta por
Smith (1952) quien plante6 el crecimiento de grano en términos de topologia de grano y
declaré que “El crecimiento normal de grano se genera por la interaccion entre la
necesidad topologica de llenado de espacio y la necesidad geométrica del equilibro de la

tension superficial” [19].

borde

Figura 2.- Seccion 2D una estructura de grano. El vértice de 4 bordes en A, tenderé a

descomponerse en dos vértices de 3 bordes como B y C[19, Modificado].

Smith expuso los requisitos topoldgicos de llenado de espacio y el papel de las
tensiones superficiales en 1952 y éstas fueron revisadas por Atkinson (1988). En 2D la

microestructura consta de vértices unidos por bordes o lados que rodean las caras, como
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se muestra esquematicamente en la Figura 2. Las caras, bordes y vértices de cualquier
estructura celular, obedecen la ley de conservacion de la ecuacién 1, conocida como

ecuacion de Euler, siempre que no se tomen en cuenta caras infinitas [19].

F-E+V=1(2-D) 1)

Donde E son los bordes, F las caras y V los vértices. EI nUmero de bordes unidos a
un vértice es el nimero coordinacion z. Para estructuras topoldgica estables, z=3 en 2-D.
Asi, en 2-D, un vértice A de 4 lineas como la que se muestra en la Figura 2, sera

inestable y se descompone en dos vértices de 3 lineas como B y C [19].

3.2.1 Microestructuras en dos dimensiones (2D)

En una microestructura en dos dimensiones, el material sera dividido en granos o
subgranos separados por limites y, si los limites son maviles, se establecerd un equilibrio

mecanico local en los vértices de granos. Se suponen tres granos 1, 2 y 3 unidos como se

muestra en la Figura 3, en angulos a1, o y a3. Los limites de grano tienen energias

superficiales Y12, Y13, Y Y23 (independientes en orientacion [3,21]), y en equilibrio estas
energias son equivalentes a las tensiones superficiales por unidad de longitud. Para los
tres limites de la Figura 3 la condicion estable es [19]

iz — Y13 723 @)

sen a3 Sen oy  Sen o

Grano 1

o\

Grano 2 Ol £

a4

Grano 3

Figura 3.- Tensiones superficiales en un punto triple de limite [19, Modificado].
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Si todos los limites tienen la misma energia, entonces la ecuacion 2 muestra que los
tres granos se encontraran en angulos de 120°, Figura 4. En esta condicidén una matriz de
granos hexagonales de igual tamafio seria estable. Cualquiera que sea el arreglo de los
granos en una microestructura bidimensional, se deduce de la ecuacion 1, si z=3, el

numero promedio de lados por grano o celda sera de 6 [19].
FEo
K / 120°

Figura4.- Equilibrio de las tensiones superficiales de tres granos [22].

En metales de una sola fase, la tension superficial del limite de grano de la mayoria
de los limites de grano es similar, puesto que el angulo de contacto es aproximadamente
de 120°. En aleaciones multifase puede haber desviaciones importantes de 120°, debido

a las diferentes tensiones superficiales en los limites de interfase [21].

Si en una microestructura, un grano tiene un nimero de bordes diferente de seis no
puede estar en equilibrio, por ejemplo en la Figura 5 el grano de 5 lados, el equilibrio de
la fuerza en las uniones puede alcanzarse segun la ecuacion 2 solo si al menos un borde
de grano es curvo. En un limite curvo actla una fuerza para avanzar hacia su centro de
curvatura, para minimizar el area de limite de grano. Si el limite de grano es desplazado,
perturba el &ngulo de equilibrio de 120° en las uniones terminales. Para restablecer el
equilibrio los otros limites de grano en las uniones tienen que reajustarse por medio de la
migracion, que a su vez causa una curvatura de limite de grano, mas movimiento, y asi

sucesivamente. Como consecuencia, no se podra recobrar un equilibrio estable [3].
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Figura 5.- Estructura bidimensional en equilibrio, exceptuando por un defecto, consiste en

hexagonos con angulos de contacto de 120° [3].

A temperaturas elevadas, donde los &tomos son maéviles, un grano con pocos lados
tiende a reducirse, bajo la accion de las fuerzas de tensidn superficial del limite de grano,

mientras que uno con mas lados tiende a crecer [3].

Se sabe por investigaciones morfologicas, que los granos con mas de seis lados
estan formados por limites de grano con curvaturas principalmente concavas, mientras
que los granos con menos de seis lados tienen limites curvos convexos para cumplir con
la restriccion de equilibrio en las uniones, Figura 6. Puesto que los granos grandes estan
rodeados por muchos granos pequefios, usualmente tienen mas de seis lados,
considerando que los pequefios granos suelen tener menos de seis lados. EI movimiento
de los limites hacia sus centros de curvatura tiene como fin el reducir su area de limite
de grano, y esto causa que los granos grandes con mas de seis lados crezcan, mientras
los granos con menos de seis lados, es decir, los granos pequefios se reduzcan como se

ilustra en la Figura 7 [21].

(a) (b) (c)
Figura 6.- Curvatura de los lados de poligonos regulares con diferentes niameros de

esquinas y un angulo de contacto de 120° [21].
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c3 H
K

Figura 7.- Mecanismo de crecimiento de los granos (las flechas indican las direcciones de

crecimiento) [21].

Se ha estimado que en el crecimiento de grano en dos dimensiones, mas del 90%
del cambio en el area de limite de grano es resultado directo de los procesos topoldgicos
[14].

3.2.2 Distribucion del tamafio de grano

Durante el crecimiento de grano no s6lo cambia el tamafio de grano promedio sino
también toda la distribucion del tamafio de grano, y esto es diferente para crecimientos
continuos y discontinuos de grano. Durante el crecimiento normal de grano, el tamafio
de grano promedio (logaritmico) InD, se desplaza a valores mas grandes, pero la altura
de la desviacion maxima y estdndar, permanecen sin cambios, Figura 8. Este
comportamiento de la distribucion es tambien llamado auto-similitud, es decir, si la
distribucion se grafica contra el tamafio de grano logaritmico normalizado In(D/Dp,), la
distribucion no cambia durante el crecimiento normal de grano. Por supuesto, esto
requiere que la distribucion esté normalizada como cualquier distribucion de
probabilidad. La normalizacion en este contexto significa que toda la distribucion tiene
un valor constante, en este caso la unidad. Si esto no fuera asi, el méximo de la
distribucion disminuiria, ya que cada vez permanecen menos granos durante el

crecimiento de grano [21].
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Frecuencia de granos de
determinados diametros

Figura 8.- La dependencia del tiempo de la distribucion de tamafio de grano para el

crecimiento normal de grano [21, Modificado].

3.2.3 Factores que afectan el crecimiento de grano

Los factores principales que influyen en el crecimiento de grano son:

- Temperatura

El crecimiento de grano implica la migracion de limites de grano de angulo grande,
la cinética del los limites de grano es influida en gran medida por su dependencia a la
temperatura. Debido a que la fuerza impulsora para el crecimiento de grano
generalmente es muy pequefia, a menudo Se encuentra un crecimiento de grano

importante a temperaturas muy elevadas [19,24].

- Solutosy particulas
La obstaculizacion de limites de grano por solutos y por particulas de segunda fase,

de los cuales se hablard mas adelante, son de particular importancia[19,24].

- Tamaio de muestra
La velocidad de crecimiento de grano disminuye cuando el tamafio de grano supera

al espesor de muestra, esto se presenta en secciones delgadas. En esta situacion, los
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granos columnares son curvos en una sola direccion en lugar de dos, y por lo tanto la
fuerza impulsora es disminuida. Donde se intersecta la superficie de los limites de grano,
se pueden desarrollar ranuras por ataque térmico, estos obstaculizarian aun mas el

crecimiento de grano [19,24].

- Textura

Un material con una textura fuerte (con una orientacion de grano preferencial)
inevitablemente contiene muchos limites de angulo pequefio de energia baja, por lo
tanto, hay una fuerza impulsora reducida para el crecimiento de grano [19,24].

3.2.4 El anadlisisde Burkey Turnbull dela cinética de crecimiento de grano

Burke (1949) y Burke-Turnbull (1952) dedujeron la cinética del crecimiento de
grano sobre la suposicion de que la presion impulsora (P) sobre un limite, se origina

unicamente de la curvatura del limite. Si los radios principales de curvatura, de energia

de limite yp son Ry y R, entonces [19,23]
1 1
P= Yy (R_1 + R_Z) 3)

Si el limite es parte de una esfera de radio R, entonces R=R1=R; y [19, 23]

2Yp

P=7 (4)

Burke y Turnbull hicieron las siguientes suposiciones:
- Yp €s el mismo para todos los limites.
- El radio de curvatura (R) es proporcional al radio promedio (R) de un grano

individual, y por lo tanto [19,23]

_ b

donde a es una constante geométrica pequefia. [19,23]
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- La velocidad de migracion de los limites es proporcional a la presion impulsora P,

y para dR/dt, esto es, dR/dt = ¢c;P; donde c; es una constante [19,23].

Por lo tanto,

dt R (6)

por consiguiente

R? - R = 2ac;ypt

gue puede ser escrito como
R?-R3 =c,t (7)

donde R es el tamafio de grano promedio en un tiempo t, Ry es el tamafio de grano

promedio inicial y ¢, es una constante que varia con la temperatura [2,15,19].

Esta ley de crecimiento parabdlico se espera que sea valida para microestructuras
2D, aunque, segun la ecuacion 7 la constante ¢, serd diferente para las dos situaciones.
En el limite donde R? » R [2,15,19]

R? = ¢yt (8)

Las ecuaciones 7 y 8 pueden ser escritas de forma mas general
R" -Rj = cyt (9)

R=c,t/n (10)

la constante n, suele denominarse el exponente de crecimiento de grano que en este

analisis es igual a 2 [2,15,19,25].
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3.2.5 Comparacién con la cinética medida experimentalmente

El uso de las ecuaciones 7 y 8 para describir la cinética del crecimiento de grano
fueron comprobadas empiricamente por primera vez por Beck et al. (1949). Estos
autores encontraron que n fue generalmente superior a 2 y que varié con la composicién
y temperatura. Cabe destacar que muy pocas mediciones de la cinética del crecimiento
de grano han producido un exponente del crecimiento de grano de 2, predicho por las
ecuaciones 7 y 8. Se ha reportado en muchos experimentos a diferentes metales y

aleaciones, la tendencia de n hacia valores inferiores a temperaturas mas altas [19].

El andlisis de Burke y Turnbull supone que el comportamiento promedio del arreglo de
todos los granos puede ser originado a partir de la velocidad de migracién de una
seccion de un limite de grano y no considera la interaccion entre granos o las
restricciones impuestas por los requisitos del llenado de espacio de la microestructura
[19]. No puede predecir diferentes velocidades de crecimiento para las diferentes clases

de tamafio de grano presentes en la microestructura [25].
3.3 Interaccién de particulas de segunda fase con los limites de grano

Una dispersion de particulas ejercera una fuerza retardante o presién en los limites
de grano de angulo pequefio o de angulo grande y esto puede tener un efecto profundo
sobre los procesos de recristalizacion y crecimiento de grano. Este fendmeno es
conocido como el efecto Zener, después del analisis original por Zener el cual fue
publicado por Smith (1948) [3,19,26].

3.3.1 Fuerza de obstaculizacion gjercida por una sola particula

Consideremos primero, la interaccion de un limite con una energia superficial v,

con particulas esféricas de radio r que tiene una interfase incoherente. Si el limite
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intersecta una particula en un angulo p como se muestra en la Figura 9, entonces la
fuerza inhibitoria en el limite de grano es: [3,19,26]

F = 2nry cos B sen 3 (11)

La fuerza inhibitoria méaxima (Fs) se obtiene cuando  =45°, cuando [3,19,26]
F, = mry (12)

Como fue discutido por Nes et al. (1985), ha habido muchas derivaciones diferentes
de esta fuerza, pero el resultado generalmente es similar a la anterior. Cabe sefialar que
cuando un limite cruza una particula, la particula elimina eficazmente una region de
limite igual al area de interseccion y por lo tanto la energia del sistema es reducida, y los
limites son atraidos hacia las particulas. [3,19,26]

Y

e

Figura 9.- Interaccion entre un limite de grano y una particula esférica [3,19,26].

La ecuacion 12 predice que la fuerza de obstaculizacion ejercida por una particula

deberia ser proporcional a la energia de limite de grano () [3,19,26].

3.3.1.1 Particulas coherentes

Si un limite de grano de angulo grande se mueve pasando una particula coherente,
entonces la particula generalmente pierde coherencia durante el paso del limite. Cuando
la energia de la interfase incoherente es mayor que la de la interfase coherente original,
se necesita una energia para causar esta transformacion, y esta energia debe ser

suministrada por el limite en movimiento. Por lo tanto, como fue demostrado por Ashby
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et al. (1969), las particulas coherentes seran mas efectivas en obstaculizar los limites que

las particulas incoherentes [19].

Tras el analisis de Nes et al. (1985), si los granos se designan como 1y 2 y la
particula como 3, como en la Figura 10a, entonces hay ahora tres diferentes energias
superficiales y12, y13 Y y23. Estos limites se encuentran en la superficie de la particula, y

si se establecio el equilibrio entonces [19]:

Y23 = Y13 + Y12 C0sQ (13)
Yy
cos o = Y2213 (14)
Y12

La fuerza de arrastre entonces es
Fc = 2mry cos(a — 0) cos 6 (15)

Fc es maximo cuando 6 = o/2 y a =0, dando
Fc = 2mry (16)

Por lo tanto las particulas coherentes son dos veces mas efectivas en la

obstaculizacion que las particulas incoherentes del mismo tamafio [19].

Una pequefia particula incoherente serd& menos estable (efecto Gibbs-Thomson),
también existen interacciones alternativas. Por ejemplo la particula se puede disolver
durante el paso de un limite y reprecipitar en una orientacion coherente, también puede
reorientarse en una orientacion coherente o el limite puede cortar completamente a la
particula (Doherty 1982) [19].

Disolucion: Hay evidencia experimental de que pequefias particulas coherentes
puede ser disueltas por un limite de grano en movimiento. El problema fue discutido por
Doherty (1982) y por Nes et al. (1985). Estos ultimos autores muestran que en estas

circunstancias, la fuerza de obstaculizacién debido a una particula coherente no solo
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depende del tamafio de particula, sino también en la concentracion de estas en la
aleacion. Una vez disueltas, las particulas pueden reprecipitar coherentes detrds del

limite de grano o pueden ocurrir precipitaciones discontinuas en el limite de grano [19].

Particulas coherentes en un limite estacionario: si no hay suficiente fuerza
impulsora de un limite para pasar las particulas coherentes o para disolverlas entonces
las particulas se convertiran en incoherentes a lo largo del limite. A consecuencia de
esto, la forma de equilibrio de las particulas en el limite, se alterard como se muestra en
la Figura 10b. EI aumento del radio de curvatura de las particulas en el limite de grano
causara que engrosen a expensas de las particulas esféricas coherentes mas pequefias,

aumentando asi la obstaculizacion del limite de grano (Howell y Bee 1980) [19].

1 coherente

(a)

coherente p— o
(b) { \

incoherente
®@ @ -
o
- 2
© O

Figura 10.- Interaccion entre una particula coherente y un limite de grano de angulo

(c)

grande. a) El limite pasa por la particula; b) EIl limite se detiene en las particulas; c) el

limite corta a la particula [19,Modificado].
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Paso de un limite a través de particulas coherentes. En algunos casos, el
precipitado puede ser cortado por el limite y experimentan el mismo cambio de

orientacion conforme el grano lo rodea, como se muestra en la Figura 10c. Esto se ha
observado en aleaciones de niquel que contienen la fase Y~ coherente a la matriz (Porter
y Ralph 1981, Randle y Ralph 1986) [19].

3.3.2 Presion de obstaculizacién debido a una distribucién de particulas

Habiendo calculado la fuerza de obstaculizacion de una sola particula, ahora se
calculara la presion inhibitoria en el limite debido a un arreglo de particulas distribuidas

aleatoriamente [19].

Para una fraccion volumétrica Fy de particulas esféricas distribuidas al azar de

radio r, el nimero de particulas por unidad de volumen (Nv) es dado por [19]

3Fy
41ir3

Si el limite de grano es plano, entonces las particulas dentro de una distancia r en
ambos lados del limite, se intersectaran. Por lo tanto el numero de particulas

intersectando un area del limite de grano es [19]

3Fy
2mr?

NS = ZI'NV = (18)
La presion de obstaculizacion ejercida por las particulas en un area del limite es

dada por [19,21]
P; = NgFg (19)

y, por lo tanto las ecuaciones 12 y 18

3Fyy
2r

P, = (20)
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Este tipo de relacion fue propuesta por Zener (Smith 1948). Pz dada por la ecuacion

20 es comunmente conocida como la presion de obstaculizacion Zener [19,21].

O O O

(a) (b)
Figura 11.- Interaccion de particulas con: (a) un limite plano rigido; (b) un limite flexible

[19].

Es evidente que este calculo no es riguroso, porque si se supuso que el limite es
rigido, entonces, muchas particulas estaran empujando al limite en un sentido, a su vez
lo empujaran en el otro sentido como se muestra en la Figura 11a, y la presion de
obstaculizacion neta serd nula. Por lo tanto el limite debe de pasar de una configuracion
plana, a una configuracion flexible como muestra la Figura 11b, si es que ocurre una

obstaculizacion [19].

3.4 Crecimiento anormal de grano

El crecimiento anormal de grano (también llamado crecimiento exagerado de grano,
engrosamiento de grano o recristalizacién secundaria [8,19-21]) es un tipo de
engrosamiento en la microestructura en donde algunos (o pocos) granos grandes crecen
inusualmente rapido en una matriz de grano fino con velocidad de crecimiento muy lenta

[19-21,26].

En cuanto a la microestructura, la distribucion de tamafio de grano es bimodal, a
diferencia de las condiciones de un crecimiento normal de grano con una distribucion

unimodal [21,26].
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Durante el crecimiento anormal de grano, la distribucion del tamafio de grano no
presenta auto-similitud. Durante una recristalizacion secundaria incompleta se desarrolla
una distribuciéon bimodal; donde una distribucion representa los granos en crecimiento
lento y la otra distribucion los granos en rapido crecimiento. La distribucion de los
granos en crecimiento lento se hace mas pequefia y desaparecera con el tiempo, pero su
tamafo de grano promedio no cambia. En contraste con el crecimiento normal de grano,
la distribucion de algunos granos en el crecimiento anormal cambia significativamente,
porgue los respectivos tamafios de grano promedio InDp,, Y la frecuencia maxima fax
aumenta con el incremento en el tiempo de recocido hasta que el crecimiento anormal de

grano haya concluido, ver Figura 12 [19,21].

Irecuencia de granos de
determinados diametros

Figura 12.- La dependencia del tiempo de la distribucion de tamafio de grano para el

crecimiento anormal de grano [19,21,Modificado].

3.4.1 El fendmeno del crecimiento anor mal de grano

Los métodos de inhibicion del crecimiento anormal de grano a temperaturas
elevadas representan un aspecto de gran importancia tecnoldgica en el control del
tamafo de grano en aceros y otros materiales. La revision mas extensa que trata con el
fendmeno de crecimiento anormal de grano fue publicada por Dunn y Walter en 1966

[19,27].
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La fuerza impulsora para el crecimiento anormal de grano es la reduccion de la
energia superficial asociada a los limites de grano, como lo es para el crecimiento
normal de grano. En general, el crecimiento anormal de grano ocurre mediante un
proceso donde algunos granos poseen cierto tipo de ventaja especial durante el
crecimiento sobre los granos vecinos y en general, la cinética de crecimiento anormal
puede describirse fenomenoldgicamente mediante la ecuacion cinética de Avrami-
Johnson Mehl. En el afio 1937, Kolmogorov formuld la ecuacion cinética que describe
los procesos regidos por la nucleacion y crecimiento anormal de grano (JMAK),

ecuacion 21[19,27].

X, =1 —expCBth) (21)
donde:
Xy = fraccion de material recristalizado
t = tiempo de incubacion
n = exponente IMAK
B = f NG3/4, f = factor de forma (4m/3, esfera), N = velocidad de nucleacion, G =

velocidad de crecimiento de grano en un material deformado

En 1987, Thompson et al. demostraron que, en un arreglo ideal de granos, es decir,
un arreglo en el cual no hay impurezas (dtomos o particulas), la velocidad de
crecimiento de un grano con tamafio mayor que el tamafio de grano promedio del
agregado es menor que la velocidad de crecimiento promedio en el material. Asi que, la
velocidad de crecimiento del grano, como es el caso particular de los granos
anormalmente grandes, debe eventualmente incorporarse a la distribucion normal de
velocidades de crecimiento del agregado policristalino durante el proceso de recocido.
Por lo tanto, se debe concluir que el crecimiento anormal de grano no puede ocurrir en

un arreglo ideal de granos en un metal o aleacion libre de impurezas [27].

Para que el crecimiento anormal de grano pueda llevarse a cabo, los granos
“especiales” deben poseer, ademas de la ventaja de tamafio, ciertos factores que les
otorga cierta ventaja adicional sobre los granos vecinos, los cuales se mencionan a

continuacion [27].
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3.4.2 Factores queinducen el crecimiento anormal de grano

Actualmente se reconocen tres factores principales que pueden resultar en
crecimiento anormal de grano:
a) La presencia de distribuciones especiales o de altas concentraciones de particulas
de fases secundarias [3,14,15,26]
b) La existencia de granos con orientaciones de crecimiento preferenciales [15,26, 27]

c) Una elevada anisotropia en la energia superficial de los limites de grano [14,20,
27,28]

Si el crecimiento anormal de grano es inducido por una anisotropia en la energia
superficial, la velocidad de crecimiento de los granos anormalmente grandes disminuira
cuando la energia de los limites de grano aumente. Esto es asi porgue el crecimiento
normal de los granos de la matriz se obtiene més rapido con una mayor energia de limite

de grano, mientras que el crecimiento anormal ocurre a la misma velocidad [20].

Para cualquier caso, el crecimiento anormal de grano es el resultado de la migracion
de limites de grano a velocidades locales muy altas. ElI entendimiento béasico del

crecimiento anormal de grano apenas esta en sus comienzos [26].

La obstaculizacion de la migracion de limites de grano por medio de particulas es
debido a una fuerza impulsora en el limite de grano. Como se menciond anteriormente,
al entrar en contacto el limite de grano con una particula, la superficie de la particula

reemplaza parte del limite de grano y la energia del limite de grano es reducida [21].

En aleaciones heterogéneas con un alto grado de dispersion, la fuerza
obstaculizadora puede ser grande y por lo tanto, la recristalizacion sera retrasada (se
requieren temperaturas mas altas de recristalizacion). Para aplicaciones comerciales las
particulas son importantes para estabilizar el tamafio de grano después de la
recristalizacion primaria, porque la fuerza del efecto Zener afecta al crecimiento de
grano, hasta incluso con un fuerza obstaculizadora mucho mayor que llegue a suprimir

el crecimiento por completo [21].
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3.4.3 Efecto delas particulas de segunda fase en €l crecimiento de grano

Las particulas de segunda fase ejercen un fuerte efecto de obstaculizacion (efecto
Zener) sobre los limites de grano, con una presion de obstaculizacién determinada
principalmente por el tamafio, fraccion volumétrica, la interfase y distribucion de las
particulas. Debido a que la presion impulsora para el crecimiento de grano es
extremadamente baja, las particulas pueden tener una gran influencia tanto en la cinética
del crecimiento de grano como en las microestructuras resultantes. Cabe sefialar que a
temperaturas elevadas en donde se produce el crecimiento de grano, la dispersion de las

particulas de segunda fase, pueden ser inestables [19].

3.4.3.1 Cinética de crecimiento de grano ante una dispersion de particulas

Una dispersion estable de particulas de segunda fase reduce la velocidad del
crecimiento de grano, porgue, la presion de obstaculizacion (P;) (ecuacion 20) se opone
a la presion impulsora para el crecimiento (P en la ecuacion 5). Si esto se incorpora a
una teoria simple del crecimiento de grano como el anélisis de Burke y Turnbull (1952),

la velocidad del crecimiento de grano se vuelve [19]:

dR _ _ ay,  3Fyyp
T =MCP-P) = M( ! v ) (22)

donde M es la movilidad del limite.

Esta predice una velocidad de crecimiento la cual inicialmente es parabélica, pero

que posteriormente se reduce y eventualmente se detiene cuando P=P7 [19].

Hillert (1965) ampli6 su teoria del crecimiento normal de grano para incluir los
efectos de la obstaculizacion por particulas en la cinética del crecimiento grano y sobre
la distribucién de tamafios de grano. La presion de obstaculizacion debido a las
particulas produce una modificacion de la velocidad de crecimiento para materiales de

una fase (ecuacion 23) [19]:
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dR 1 1

= My (RCrit B E) (23)
dR 1 1 zZ

@ =M () 24

cuando ¢=0.5 para 2-D y 1 para 3-D y z=3F\/4r

Para granos en el rango de tamafio de 1/R+z/c, la presion neta para la migracion de
limites sera cero y, por lo tanto, no habra crecimiento ni reduccion. Los granos mayores
0 menores que esto, creceran o se reduciran a una velocidad pequefia. Hillert sugiere que
la velocidad promedio de crecimiento sera dada por [19]:

dRZ _ cMyy (1 zﬁ)z

dt 2 c

(25)

la cual predice un retardo mas gradual en la velocidad del crecimiento que la ecuacion
22. Hillert (1965) también sefiala que la distribucion de tamafios de grano se vera
afectada por la obstaculizacion de particulas. Abbruzzese y Licke (1992) han ampliado
este modelo y demostraron que la anchura de la distribucion de tamafios de grano
durante el crecimiento normal de grano, deberia ser reducida por la obstaculizacion de

particulas, para la cual existe cierta evidencia experimental (Tweed et al. 1982) [19].

3.4.3.2 Tamafio de grano limitado por particulas

Zener (1948) demostré que cuando la presion sobre un limite debido a la
obstaculizacion por particulas se igualé a la presion impulsora para el crecimiento de
grano, el crecimiento cesaria y un tamafio limitante de grano seria alcanzado. La
existencia de un tamafio limitante de grano es de gran importancia practica en la
prevencion del crecimiento de grano durante el tratamiento térmico de aleaciones

industriales [19].
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3.4.4 Limite Zener

En las condiciones que fueron consideradas por primera vez por Zener, el limite de
grano se considera macroscopicamente plano conforme interacttia con las particulas, y
por lo tanto, la presion de obstaculizacion (P,) estd dada por ecuacion 20. La presion
impulsora para el crecimiento (P) surge de la curvatura de los limites de grano y esta
dado por ecuacion 5. El crecimiento de grano cesara cuando P=P,. es decir [19]:

ayp _ 3Fvyp (26)
R 2r

Si se hace la suposicion de que el radio promedio de grano (R) es igual al radio de

curvatura promedio entonces obtenemos un tamafio limitante de grano [19]:
4ar
D; = — (27)
3Fy
Ajustando a=1 (algunos autores utilizan otros valores), resulta en el conocido

tamario limitante de grano Zener [19].

4r
Dzener = (28)

3Fy
Desde hace tiempo se reconocid que ésta es sélo una solucion aproximada, y que se
han intentado numerosas aproximaciones alternativas. Hillert (1965) derivo un tamafio
limitante de grano de la ecuacién 24 al igualar 1/Ri: con z/c, para el caso cuando R es
grande, dando un radio limitante de grano para un andlisis 3-D, de 4r/3Fy, es decir, un
diametro de grano de dos veces que el de la ecuacion 28 (o es igual a 0.5 en la ecuacion
27) [19].

Gladman (1966) desarroll6 un modelo geométrico que consiste de granos
tetrakaidecahedrales, considerado el efecto de particulas en el crecimiento y en la

reduccién de los granos. Concluy6 que el tamafio limitante de grano fue dado por [19]:

b =5 (G- 2) @
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donde Z es la relacion entre el tamafio de grano maximo y el del tamafio de grano
promedio, un parametro que no es facilmente calculado, pero que se espera que esté
entre 1.33 y 2.0. La teoria del crecimiento de grano de Hillert (1965) indicé que Z=1.6, y
Gladman sugiri6 Z=2.0. Usando este valor, modelo Gladman, el cual tiene la misma
dependencia de Fy y r como en la ecuacion 27, predice una tamafio limitante de grano
que es menor que el de la ecuacién 28, correspondiente a la ecuacion 27 con a=0.375

[19].

Se han llevado a cabo numerosas mejoras para la relacion Zener (entre ellas esta la
de Louat 1982, Hellman y Hillert 1975, Hillert 1988) y estos generalmente predicen un
tamafo limitante de grano que es de una forma similar a la ecuacion 27 con 0.25< a
<0.5, es decir, considerablemente menor que la que predijo la ecuacion 28. Las mejoras
en la relacion Zener han sido exhaustivamente revisadas por Manohar et al. (1998) [19].

3.4.5 Observaciones experimentales

El crecimiento anormal de grano se ha reportado para un gran niamero de aleaciones
que contienen fracciones volumétricas de particulas de entre 0.01 y 0.1, los detalles
pueden encontrarse en Dunn y Walter (1966), Cotterill y Molde (1976) y Detert (1978).
Sin embargo, hay muy poca evidencia en la literatura sobre las condiciones precisas
necesarias para inducir o impedir este fendmeno. El hecho de que el crecimiento
anormal de grano no ocurra mas facilmente en aleaciones que contienen particulas puede

deberse a diversos factores [19].

(1) En muchos casos, el tamafio de los granos producidos durante la recristalizacion
primaria es significativamente mayor que el tamafio de grano limitado por particulas, y
Hillert (1965) sefiald que ésta es una manera eficaz de suprimir el crecimiento anormal
de grano. Segun el analisis anterior, el crecimiento anormal de grano no seré posible si el
tamafio de grano es 4 veces mas grande que tamafio limitante de grano para el

crecimiento normal de grano [19].

38



(1) La ocurrencia del crecimiento anormal de grano puede estar limitada por
“nucleacion” en lugar de por consideraciones de crecimiento. La evidencia de esto,
proviene de un gran nimero de observaciones experimentales las cuales muestran que el
crecimiento anormal de grano probablemente ocurre conforme se eleva la temperatura

de recocido y conforme la dispersion de particulas se torna inestable [19].
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CAPITULO 4

METODOLOGIA EXPERIMENTAL

4.1 Introduccion

En base a la revision de literatura se espera lo siguiente:

A)

B)

C)

D)

Aplicando un tratamiento térmico de solucion a una temperatura de 1177°C,
con un método de enfriamiento en agua hasta llegar a temperatura ambiente, se
espera un crecimiento normal de grano y un tamario de grano promedio menor

al de la muestra base.

Aplicando un tratamiento térmico de solucion a una temperatura de 1177°C,
con un enfriamiento parcial a temperatura ambiente hasta llegar a 1050°C y a
partir de esa temperatura un enfriamiento inmediato en agua hasta llegar a
temperatura ambiente, se espera un crecimiento normal de grano con un
tamafio de grano promedio mayor en relacion al otro tipo de enfriamiento

descrito en el inciso A 'y menor al de la muestra base.

Aplicando un tratamiento térmico de solucion a una temperatura de 1197°C,
con un método de enfriamiento en agua hasta llegar a temperatura ambiente, se
espera crecimiento anormal de grano y un tamafio de grano promedio mayor al

de los antes descritos en Ay B.

Aplicando un tratamiento térmico de solucion a una temperatura de 1197°C,
con un enfriamiento parcial a temperatura ambiente hasta llegar a 1050°C y a

partir de esa temperatura un enfriamiento inmediato en agua hasta llegar a
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temperatura ambiente, se espera un crecimiento anormal de grano mas
importante con un tamafio de grano promedio mayor al de todos los

experimentos.

E) Se espera que exista evidencia de granos anormalmente grandes causados por

restriccion de crecimiento de grano por obstruccion de particulas.

F) Con los tratamientos térmicos de solucion antes mencionados, se podria

esperar una precipitacion minima de y’ y de carburos M»3Cs.

G) Se puede esperar que con los tratamientos térmicos de solucion antes
mencionados precipiten carburos MgC en su mayoria y posiblemente algunos

pocos carburos MC.

H) Se espera obtener una mayor dureza en las muestras que presenten una

precipitacion de carburos mas finos.

4.2 Disefio de experimentos

Los experimentos consistieron en tratamientos térmicos de solucién a probetas de
aleacion Haynes H-230. Las variables utilizadas fueron las temperaturas de 1177°C y
1197°C. Se eligio la temperatura de 1177°C, ya que esta se encuentra en la parte baja
del rango de temperaturas de tratamiento térmico de solucion del Haynes H-230 (1177-
1246°C), a esta temperatura se minimiza el fendémeno de crecimiento anormal de grano.
Se optd por la temperatura de 1197°C, ya que los antecedentes nos indican que a
temperaturas de 1190°C se ha presentado esporadicamente el fenomeno de crecimiento

anormal de grano en condiciones industriales.
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Se eligieron dos métodos de enfriamiento para cada temperatura, siendo el primer
método, un enfriamiento inmediato en agua hasta que las probetas lleguen a temperatura
ambiente, debido a que éste es el enfriamiento mas recomendable para la aleacion
Haynes H-230, en el cual obtiene sus propiedades éptimas, evitando que precipiten fases
perjudiciales en la matriz y minimizando la precipitacion en los limites de grano. El
segundo método fué un enfriamiento parcial a temperatura ambiente, hasta llegar a
1050°C y a partir de esa temperatura un enfriamiento inmediato en agua hasta que las
probetas lleguen a temperatura ambiente, con la finalidad de comprobar si existe un
cambio microestructural al utilizar este método de enfriamiento, simulando un proceso
de enfriamiento en el cual la pieza disminuye su temperatura en el traslado hacia el
enfriamiento en agua. Estas probetas se mantuvieron a las temperaturas de solucion
antes mencionadas por 30 min, considerando que éste fué el tiempo adecuado para que
la pieza complete el tratamiento térmico de solucién. Ver TABLA 6.

TABLA 6.- Tratamientos térmicos de solucién
Muestra | Temperatura (°C) | Exposicion (min) | Método de enfriamiento (Agua)
Al 1177 30 Inmediato
A2 1177 30 Inmediato
A3 1177 30 Inmediato
Ad 1177 30 Inmediato
A5 1177 30 Inmediato
Bl 1177 30 A partir de 1050°C
B2 1177 30 A partir de 1050°C
B3 1177 30 A partir de 1050°C
B4 1177 30 A partir de 1050°C
B5 1177 30 A partir de 1050°C
C1 1197 30 Inmediato
C2 1197 30 Inmediato
D1 1197 30 A partir de 1050°C
D2 1197 30 A partir de 1050°C

4.3 Probetas para tratamientos tér micos de solucion

Para los tratamientos térmicos se maquinaron probetas cilindricas (10mm de
diametro x 15mm de altura), de un bloque de aleacion Haynes H-230 proporcionado por
Frisa Aerospace S.A. de C.V., el cual fue extraido de una barra de 248 mm de diametro,

42



con nuimero de colada 830567826-2. La composicién quimica reportada por el

proveedor se muestra en la TABLA 7.

TABLA 7.- Composicion quimica del Haynes H-230
Elemento % Peso
Ni 59.5383
Cr 22
w 14.35
Fe 1.3154
Mo 1.2112
Mn 0.4509
Si 0.4091
Al 0.33
Co 0.2225
C 0.1
Cu 0.0436
Ti 0.01
La 0.008
P 0.005
B 0.004
S 0.002

4.4 |nstrumental

A continuacion se detallara el instrumental a utilizar en la parte experimental y en el

analisis de las probetas.

- Inductor térmico
Los tratamientos térmicos antes descritos, se realizaran en un inductor térmico
marca Ameritherm, programado con parametros para acero, ya que se realizaron

pruebas previas, dando como resultado un ciclo de calentamiento mas estable.

- Termopares

Los procesos de calentamiento y enfriamiento, seran monitoreados por medio de
termopares tipo K (Ni-Cr + y Ni-Al -) con una rango de utilizacion de -200°C a
1372°C. Las temperaturas fueron registradas mediante una tarjeta de adquisicion de
datos National Instruments, con el software LabVIEW incluido en la tarjeta.
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- Cortadora
Se empleara una cortadora automatica de precision Accutom-5 marca Struers,
utilizando un disco de diamante de alta concentracion 330CA marca Struers, con un

sistema de enfriamiento de herramienta por agua.

- Pulidora
Se utilizara una pulidora LabPol marca Struers, con lijas 120, 220, 320, 500, 800
y 1200, empleando aliminas de 1.0, 0.3 y 0.05um para acabado final.

- Celda électralitica
Se empleara una fuente de poder marca Epsco, en un electrolito que se compone
de 95ml de HCI y 5gr de acido oxalico, siendo el catodo una laminilla de acero

inoxidable y el &nodo la misma muestra.

- Microscopio 6ptico (MO)
Se utilizara un microscopio Optico Epiphot-TME marca Nikon con
magnificaciones de 50, 100, 200 y 400x. Requiriéndose el software Clemex Vision,

con el cual se podréan capturar las imagenes en formato electrénico.

- Microscopio electronico de barrido (MEB)

Se analizaran las muestras en un microscopio electrénico de barrido JSM-
6510LV marca Jeol con magnificaciones de 5 hasta 300,000x. Los andlisis de
energia dispersiva de rayos X (EDAX) se archivan con ayuda del software marca
Ametek.

- Softwar e para medicién de particulasy de granos
Se efectuara una medicion de particulas y de granos utilizando el software Image
J de National Institute of Health en E.U.A. Las mediciones de tamafios de grano

promedio seran de acuerdo al estdindar ASTM E-112.
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- Microdurometro
Se realizaran ensayos de microdureza con un microdurémetro Vickers HMV-2

marca Shimadzu.

4.5 Procedimiento experimental

Los tratamientos térmicos de solucion se realizaron en un inductor térmico,
programandolo con dos ciclos, el primero de calentamiento con duracion de 5min (un
incremento de aproximadamente 4°C por segundo) hasta llegar a las temperaturas
indicadas en la TABLA 6 y el segundo ciclo que mantuvo la temperatura de solucion
constante por 30 min, las temperaturas se registraron por medio de termopares insertados

en la probeta. Los enfriamientos se realizaron en agua a temperatura ambiente.

Las figuras a continuacion ejemplifican las etapas de los tratamientos térmicos de
solucion y su correspondiente método de enfriamiento, siendo la Figura 13 para los

grupos de muestras Ay C, y para los grupos de muestras B y D la Figura 14.

@

Temperatura

Tiempo

Figura 13.- Etapa 1- Calentamiento (4°C por seg.), Etapa 2- Temperatura constante por
30 min, Etapa 3- Enfriamiento en agua.

= @

g @

o

j="

g |/@ |
Tiempo

Figura 14.- Etapa 1- Calentamiento (4°C por seg.), Etapa 2- Temperatura constante por
30 min, Etapa 3- Enfriamiento parcial a Temp. ambiente hasta 1050°C, Etapa 4-
Enfriamiento en agua.
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Posterior a los tratamientos térmicos de solucidn se procedio a cortar las probetas
transversalmente de acuerdo a las dimensiones en la Figura 15, para obtener una muestra

de la seccion a analizar.

ﬂ <€— 5mm de altura
Seccidén a analizar

<—— 10 mm de altura

Figura 15.- Corte transversal en probetas.

La seccion a analizar fue desbastada con lijas 120, 220 y 320, después se puli6é con
lijas 500, 800 y 1200. Se realiz6 un pulido fino con aliminas de 1, 0.3 y 0.05um para
terminar las muestras en acabado espejo y asi efectuar el ataque -electrolitico
correspondiente. A la celda electrolitica se le aplicaron 6 volts durante 8 segundos,

logrando con este proceso revelar los limites de grano y carburos presentes.

Se realiz6 un andlisis microestructural de las muestras a partir de imagenes tomadas
en MO a 50x y 100x. Se midieron tamafios de grano con ayuda del Image J, se utilizo el
método de intercepcion de granos, también conocido como el procedimiento de Heyn
del estandar ASTM E-112, en el cual se trazaron tres lineas de 500 um, una horizontal,
una vertical y una en diagonal, se les dio el valor de 1 a los granos interceptados, cuando
la linea paso6 por un punto triple se le dio un valor de 1.5 y cuando las lineas terminaron
dentro de un grano se le dio el valor de 0.5, teniendo todos los valores por cada linea se
sumaron. Por ultimo se dividieron 500 um entre el valor de intercepcion de cada linea,
lo cual result6 en el tamafio promedio de grano interceptado, se calculé el promedio de
las tres lineas por imagen y este valor se convirtio a tamafio de grano ASTM utilizando
la tabla 4 del estandar ASTM E-112. Se obtuvo un promedio de tamafio ASTM de 12

imagenes por cada muestra.

En base al diagnostico de imagenes en el MO, se eligieron algunas muestras para
analizar en el MEB a 100x y 500x, se efectuaron andlisis EDAX de la matriz y otras
fases presentes. Se capturaron imagenes por electrones retrodispersados en MEB las

cuales fueron utilizadas para realizar una medicion de tamafio de particula promedio en
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el software Image J. En el Apéndice A se describe el método de analisis para obtener el

area de particulas y la fraccién de area de la imagen analizada.

Por altimo se realizaron ensayos de microdureza a las muestras, estas pruebas
tuvieron una carga de 2.942 N (0.3kgf) la cual fue aplicada por 15 segundos a
temperatura ambiente. Se hicieron 20 mediciones de dureza en diferentes puntos de

cada muestra al azar.

4.6 Anélisisde muestra sin tratamiento térmico

Se tomé una probeta sin tratamiento térmico para realizar un analisis
microestructural en MO, MEB y el ensayo de microdureza para comparar los cambios

presentados en las probetas tratadas térmicamente.
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CAPITULOS
RESULTADOSY DISCUSION

A continuacién se exponen los resultados obtenidos en los experimentos que
consistieron en tratamientos térmicos de solucidn, analisis de microscopia Optica y
microscopia electronica de barrido, mediciones de tamafios de grano promedio y de
particulas, asi como ensayos de microdureza realizados a las muestras de aleacion
Haynes H-230, los cuales serviran para discutir los cambios y fendmenos presentados en

cada muestra y grupo de muestras.

5.1 Andlisis de muestra base

El material base se recibid sin previo conocimiento del historial térmico, por lo cual
se procedi6 a tomar una muestra para efectuar un analisis microestructural y de
microdureza, que fue de 262 HV,3, para posteriormente compararlas con las muestras
en las que se efectuaron los tratamientos térmicos de solucion. En la Figura 16, se
observa una metalografia representativa de la muestra base, en donde se obtuvo un
tamafo de grano promedio ASTM de 3.5. En esta muestra no se presentd crecimiento

anormal de grano.

En la Figura 17, se observa una dispersion de particulas globulares precipitadas de
color blanco en la matriz. Haciendo un analisis EDAX por medio del MEB a estas
particulas blancas, presentaron una composicién quimica de carburos tipo MgC, con

tamafio de particula promedio de 7.81 pm?y una fraccion de area promedio de 2.58 %.

En la Figura 18, se muestran cadenas de particulas globulares y peliculas en

tonalidad gris en algunas zonas en los limites de grano, a las cuales también se les
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practico un analisis EDAX por medio del MEB, arrojando como resultado una

composicion quimica de carburos tipo M»3Cs. En el Apéndice B se muestran los
espectros en EDAX caracteristicos de la matriz y, de los carburos MgC y M23Cg en este

material. También se explica el método para la identificacion de las fases presentes.

BES 20kV WD11mm SS66 100pm

Figura 17.- Muestra base a 100x en MEB.
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k. #
BES 20kV WD11mm SS66

Figura 18.- Muestra base mostrando dos tipos de carburos: My3Cg intergranular y M¢C
disperso en la matriz, a 500x en MEB.

Se puede deducir que el material ya habia sido tratado térmicamente en solucion,
con un posterior relevado de esfuerzos debido a que existe precipitacion de
carburos M23Cg en los limites de grano. También se puede inferir que este material
tuvo un proceso de forja en caliente debido a que esta superaleacion se utiliza en la

fabricacion de anillos para la industria de la generacién de energia.
5.2 Tratamiento térmico de solucion

En cada ciclo de tratamiento térmico de solucién (TABLA 6), se obtuvieron datos
de tiempo y temperatura los cuales se utilizaron para generar graficas de calentamiento-

enfriamiento. La Figura 19 muestra una grafica representativa, las demas graficas se

encuentran en el Apéndice C.

50



En algunos casos el comportamiento del calentamiento no fue lineal, como se
observa en la Figura 19, debido a que de los parametros para el inductor fueron

considerados en base a pruebas previas en acero.

Tratamiento de solucién A1 a 1177°C por 30 min (Enf. Agua)

1200

1000 /
800

600 /

400 //

200

Temperatura (°C)

0 5 10 15 20 25 30 35
Tiempo (min)

Figura 19.- Tratamiento térmico de solucién en probeta Al.

5.2.1 Analisisdel grupo de muestras A

Este grupo de muestras fue tratado térmicamente por solucion a una temperatura de
1177°C por 30 minutos con un enfriamiento en agua hasta llegar a temperatura
ambiente. A este grupo también se le practico un ensayo de microdureza el cual dio
como resultado un promedio de 237 HV 3. Se realiz6 una medicion de tamafio de grano
a las 5 muestras y se encontrd un tamafio de grano promedio ASTM de 4.6, ver Figura

20. En este grupo no se presentd crecimiento anormal de grano.

Se observaron particulas globulares e irregulares color blanco dispersas en la matriz
a las cuales se le practico un andlisis EDAX en MEB, se obtuvieron composiciones
quimicas tipicas de carburos MgC, mostrados en la Figura 21. Se midio el tamafio
promedio de los carburos MgC de las muestras analizadas del grupo en el MEB este fue

de 14.56 um?y con una fraccion de area promedio de 2.76 %
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200 pm)
Figura 20.- Muestra A2 con tratamiento térmico de solucién a 1177°C con un enfriamiento

en agua a 100x en MO.

a

BES 20kV WD11mm  S558

Figura 21.- Muestra A2 exhibiendo carburos MgC en color blanco, a 100x en MEB.

También se presentaron en cantidades minimas otro tipo de particulas globulares e
irregulares color gris en la matriz, se realizd el anélisis EDAX de esas particulas en
MEB obteniendo una composicion quimica caracteristica de carburos My3Cs, ilustrados

en la Figura 22.
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BES 20kV

Figura 22.- Muestra A2 con tratamiento térmico de solucién a 1177°C con un enfriamiento
en agua, presentando dos tipos de carburos: M,3Cg en color gris oscuro y MgC en color gris
claro, a 500x en MEB.

Este grupo presentd un crecimiento normal de grano, ya que se aplico el tratamiento
térmico en la zona 6ptima del rango de temperaturas de solucién, con un enfriamiento
que promueve la precipitacion de carburos MgC. El tamafio de grano promedio
disminuyd respecto al de la muestra base debido a que el tratamiento térmico final para
la muestra base fue un relevado de esfuerzos con un enfriamiento en aire y para los
experimentos fue un tratamiento térmico de solucién con enfriamiento en agua, el cual
extrae mas rapido la energia del sistema lo que provoca que el crecimiento de grano cese
antes que en el enfriamiento en aire, también hubo precipitacién de carburos MgC mas
grandes en promedio y de forma homogénea, lo cual posiblemente pudo haber dado un

mayor control del tamafio de grano promedio.

En la muestra A2 la precipitacion de carburos M,3Cs fue minima, esto se podria
atribuir al enfriamiento en el tratamiento térmico de solucion, el cual pudo ser mas lento
en algunas zonas del material dando oportunidad a la precipitacion de algunos carburos
M3Cs. El resto de las imagenes en MO de este y de los demas grupos de muestras que

no seran presentadas en este capitulo, se encuentran en el Apéndice D.
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5.2.2 Analisisdel grupo de muestras B

Este grupo de muestras fue tratado térmicamente por solucion a una temperatura de
1177°C por 30 minutos con un enfriamiento parcial a temperatura ambiente hasta
1050°C seguido por un enfriamiento en agua hasta llegar a la temperatura ambiente. Se
realizaron ensayos de microdureza y mediciones de tamafio de grano ASTM a las 5
muestras, las cuales arrojaron una dureza promedio de 234 HV3 y un promedio ASTM
de 4.4 respectivamente, ver Figura 23.

Figura 23.- Muestra B5 con tratamiento térmico de solucion a 1177°C con un
enfriamiento parcial a temperatura ambiente hasta 1050°C seguido por un enfriamiento
en agua a 100x en MO.

Se encontraron particulas globulares e irregulares color blanco dispersas en la
matriz que al igual que en el grupo de muestras A, tenian una composicion quimica de
carburos tipo MgC, los cuales se ilustran en la Figura 24. Se midi6o el tamafio de
particulas MgC dando un tamafio promedio de 19.16 um? y una fraccién de &rea
promedio de 2.36 %. No se detectd la presencia de carburos M,3Cg en las 5 muestras de
este grupo. Se percibe que de forma general existe una tendencia a formar cadenas de
carburos, como se aprecia en la Figura 25.
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Figura 24.- Muestra B5 mostrando carburos MgC, en color blanco, las manchas color

negro, son huecos dejados al arrancar carburos MgC en el pulido, a 100x en MEB.

BES 20kV WD11mm  SS53

Figura 25.- Muestra B5 exhibiendo una cadena de carburos M¢C a 500x en MEB.

Este grupo, a excepcion de la muestra B1, present6 un crecimiento normal de grano.
El tamafio de grano promedio fue similar al del grupo A, su ligero aumento en tamafio se
puede atribuir al tipo de enfriamiento, el cual se prolongé dando oportunidad a un

aumento de tamafio de grano promedio en el crecimiento de grano, también se presentd
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un tamafio promedio de carburos MgC mas grande que el del grupo A, con una fraccion
de area promedio menor que en A, lo que resultd en una menor obstruccion por

particulas y un mayor crecimiento de grano.

La muestra B1 presento crecimiento anormal de grano en la superficie analizada en
el MO, Figura 26, se obtuvo un tamafio de grano ASTM de 4.6 y una microdureza de
234 HV,(3. La mayoria de los granos anormalmente grandes encontrados, estuvieron
delimitados por una serie de cadenas de particulas globulares color blanco, como se

aprecia en la Figura 27.

Figura 26.- Muestra B1 presentando crecimiento anormal de grano a 100x en MO.

Analizando las particulas que se presentaron alrededor de esos granos
anormalmente grandes por EDAX en MEB, se encontr6 que estas eran carburos MgC,
ver Figura 27. El tamafio promedio de estas particulas fue de 12.59 um?y con una
fraccién de area promedio de 2.58 %. En este grupo de muestras no se logré detectar la
precipitacion de carburos M,3Cg, aunque no se descarta la posibilidad de que existan en

cantidades minimas.
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BES 20kV WD11mm  SS48 100um

Figura 27.- Muestra B1 exhibiendo un crecimiento de grano delimitado por carburos M¢C,
en color blanco, a 100x en MEB.

En las Figuras 26, 27, 28, 29 y 30, los granos anormalmente grandes estuvieron
delimitados por cadenas de carburos MgC globulares en algunas secciones del limite de
grano, los cuales posiblemente en su movimiento se encontraron con estas particulas,
entraron en contacto y las particulas eliminaron la zona de interseccion, por lo cual es
probable que se haya reducido la energia del sistema inhibiendo el crecimiento de grano

por el efecto de obstaculizacion Zener.

El tamafio promedio de particula en la muestra B1 fue el tercero méas fino de todas
las muestras con tratamiento térmico, después de las muestras del grupo C, por lo tanto,
en donde se formaron cadenas de carburos existia una mayor fuerza de obstruccién
ejercida sobre los limites de grano, por lo cual se inhibia el crecimiento de grano en esa
direccion por el efecto Zener, a esto se le agrega el tipo de enfriamiento que permitia el

crecimiento de grano por un periodo de tiempo mas largo.
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Figura 28.- Grano anormalmente grande en muestra B1 a 100x en MO.

Figura 29.- Grano anormalmente grande en muestra B1 a 100x en MO.
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{200 pm
Figura 30.- Grano anormalmente grande en muestra B1 a 100x en MO.

En la TABLA 8 se muestran las mediciones de area de los granos anormalmente grandes

con su respectivo tamafio de grano ASTM para la muestra B1.

TABLA 8.- Mediciones de granos anormalmente grandes
en la muestra B1.
) Tamafio de
Muestra Figura | Areaen um? grano
ASTM
26 esquina 69597.6 1
27 279462 00
B1 28 centro 94260.8 0.5
28 esquina 96767.9 0.5
29 237844.7 00
30 76564.3 0.8

En el Apéndice E se describe el método de medicién de area de los granos
anormalmente grandes de todas las muestras donde existié crecimiento anormal de

grano, y una vez con ésta, se logro obtener el tamafio de grano ASTM de éstos.
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5.2.3 Andlisisdel grupo de muestras C

Este grupo de muestras fue tratado térmicamente por solucién a una temperatura de
1197°C por 30 minutos con un enfriamiento en agua hasta llegar a temperatura
ambiente. Se les practicd un ensayo de microdureza el cual nos dio como resultado un
promedio de 242 HV 3. Se realiz6 una medicion de tamafio de grano a las 2 muestras y

se encontrd un tamafio de grano promedio ASTM de 4.2, ver Figura 31.
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Figura 31.- Muestra C1 con tratamiento térmico de solucion a 1197°C con un

enfriamiento en agua, a 100x en MO.

En este grupo se observa dispersion de particulas globulares en la matriz y cadenas
de estas mismas particulas en color blanco. Estas particulas fueron analizadas por EDAX
en MEB, el cual arroj6é una composicion quimica caracteristica de carburos M¢C, que se
ilustra en la Figura 32, con un tamafio promedio de particula de 11.92 um? y una
fraccion de area promedio de 2.11 %. En este grupo no se encontrd precipitacion de
carburos M»3Cg, aungque no se descarta la posibilidad de que existan en cantidades

minimas.
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BES 20kV WD11mm S548

Figura 32.- Muestra C1 evidenciando carburos MgC, en color blanco, a 100x en MEB.

En este grupo se detectd la existencia de crecimiento anormal de grano en las dos
muestras. El tamafio promedio de grano del grupo de muestras C, resultaron ser mayor
que en el grupo Ay B, posiblemente porque este grupo presentd una precipitacion mas
fina de carburos MsC que en los grupos A y B, podria haber originado un menor control
de tamario de grano mediante los carburos, lo que pudo haber permitido un crecimiento
de grano adicional. Ademas el tratamiento térmico de solucion se efectu6 a mayor

temperatura lo que da méas oportunidad de crecimiento de grano en el enfriamiento.

En algunos granos anormalmente grandes se presentd la posible inhibicién de
crecimiento de grano por el efecto Zener, presentando cadenas de carburos MgC en los

limites de grano, como se muestra en la Figuras 33, 34, 35, 36 y 37.
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200 pm
Figura 33.- Grano anormalmente grande en muestra C1 a 100x en MO.

Figura 34.- Grano anormalmente grande en muestra C1 a 100x en MO.
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Figura 35.- Grano anormalmente grande en muestra C1 a 100x en MO.

Figura 36.- Granos anormalmente grandes en muestra C1 a 100x en MO.
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Figura 37.- Grano anormalmente grande en muestra C1 a 100x en MO.

Para el resto de los granos anormalmente grandes se pueden atribuir a la
temperatura elevada que otorg6 mas tiempo para que lo granos siguieran creciendo
aunada a la dispersion de carburos globulares MgC de tamafio promedio menor al de
todos los grupos, las cuales probablemente disminuyeron el control del crecimiento de
grano, pudiendo haber originado un crecimiento anormal de grano. Esto se muestra en
las Figuras 38-51.

La disminucion en la fraccién de area promedio y en el tamafio promedio de
particulas se puede atribuir a la temperatura mas alta (1197°C), lo que puso en solucion
mayor cantidad de carbono por lo que se redujo la precipitacion de carburos MgC, y esto

a su vez posiblemente influyd en el crecimiento de grano.
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Figura 38.- Grano anormalmente grande en muestra C1 a 100x en MO.

Figura 39.- Grano anormalmente grande en muestra C1 a 100x en MO.
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Figura 40.- Grano anormalmente grande en muestra C1 a 100x en MO.

Figura 41.- Grano anormalmente grande en muestra C1 a 50x en MO.
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Figura 42.- Grano anormalmente grande en muestra C1 a 100x en MO.

Figura 43.- Grano anormalmente grande en muestra C1 a 100x en MO.
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Figura 44.- Granos anormalmente grandes en muestra C1 a 100x en MO.

Figura 45.- Grano anormalmente grande en muestra C1 a 100x en MO.
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Figura 46.- Grano anormalmente grande en muestra C1 a 100x en MO.

Figura 47.- Grano anormalmente grande en muestra C2 a 100x en MO.
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Figura 48.- Grano anormalmente grande en muestra C2 a 100x en MO.

Figura 49.- Grano anormalmente grande en muestra C2 a 100x en MO.
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Figura 50.- Grano anormalmente grande en muestra C2 a 100x en MO.

Figura 51.- Grano anormalmente grande en muestra C2 a 100x en MO.
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En la TABLA 9 se muestran las mediciones de area de los granos anormalmente grandes

con su respectivo tamario de grano ASTM para el grupo C.

TABLA 9.- Mediciones de granos anormalmente grandes en
el grupo de muestras C.
Tamafio de
Muestra Figura Area en pm? grano
ASTM

33 97905.3 0.5
34 159228.2 0
35 138588.5 0
36 139821 0
36 65538.1 1
37 59137.1 1.1
38 119407.6 0.2

c1 39 101913.8 0.4
40 169442.4 0
41 498970.7 00
42 241962.1 00
43 213912.2 00
44 119080.7 0.2
44 107983.4 0.3
45 108558.6 0.3
46 95844.3 0.5
47 101923.8 0.4
48 158299 0

C2 49 89316.1 0.6
50 77034.4 0.8
51 88887.1 0.6
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5.2.4 Analisisdel grupo de muestras D

Este grupo de muestras fue tratado térmicamente por solucion a una temperatura de
1197°C por 30 minutos con un enfriamiento parcial a temperatura ambiente hasta
1050°C seguido por un enfriamiento en agua hasta llegar a la temperatura ambiente. En
las dos muestras se practicé un ensayo de microdureza que dio como resultado una
dureza promedio de 236 HV 3. Se realizd una medicion de tamafio de grano y se obtuvo
un promedio ASTM de 4.1, ver Figura 52.

Figura 52. Muestra D1 con tratamiento térmico de solucion a 1197°C con enfriamiento
parcial a temperatura ambiente hasta 1050°C seguido por un enfriamiento en agua a
100x en MO.

En las dos muestras se observé una dispersion de particulas globulares en la matriz
de color blanco, las cuales fueron analizadas por EDAX en MEB, dando composiciones
quimicas tipicas de carburos MgC, ver Figura 53. Se realiz6 una medicién de particulas
obteniendo un promedio de 16.17 um? y una fraccién de area promedio de 2.18 %. En
este grupo de muestras tampoco se logrd detectar precipitacion de carburos M;3Ce,

aunque no se descarta la posibilidad de que exista.
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Figura 53. Muestra D1 exhibiendo particulas dispersas M¢C, en color blanco, a 100x en MEB.

En este grupo las dos muestras presentaron crecimiento anormal de grano, se
presentaron granos anormalmente grandes delimitados por cadenas y bandas de carburos
M;C, lo que nos indica una posible inhibicion de crecimiento de grano por particulas,
efecto Zener, esto se muestra en las Figuras 54, 55y 56.

Figura 54.- Grano anormalmente grande en muestra D1 a 100x en MO.
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Figura 55.- Grano anormalmente grande en muestra D1 a 100x en MO.

Figura 56.- Grano anormalmente grande en muestra D2 a 100x en MO.
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La precipitacion de carburos MgC en la matriz fue la mas heterogénea de todos los
grupos, con tamafios de particula més grandes y con una fraccion de area de 2.18 %,
similar al del grupo C. El tamafio de grano promedio fue el mayor de todos los
experimentos, hecho que se puede atribuir a la temperatura mas elevada con el método
de enfriamiento mas lento, lo que podria permitir mas tiempo para que crecieran mas los
granos y a un menor control de tamafio de grano por carburos MgC con una distribucion

heterogénea.

Los deméas granos anormalmente grandes, pudieron haber crecido debido a las
distribuciones especiales de carburos MgC debido a la dispersion heterogénea, aunado a
lo antes mencionado en relacion a la temperatura y método de enfriamiento. Esto se

muestra en las Figuras 57-66.

Figura 57.- Grano anormalmente grande en muestra D1 a 50x en MO.
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Figura 58.- Grano anormalmente grande en muestra D1 a 100x en MO.

Figura 59.- Grano anormalmente grande en muestra D1 a 100x en MO.
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Figura 60.- Grano anormalmente grande en muestra D1 a 100x en MO.

Figura 61.- Grano anormalmente grande en muestra D1 a 100x en MO.
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Figura 62.- Grano anormalmente grande en muestra D2 a 50x en MO.

Figura 63.- Continuacion de la Figura 62 de grano anormalmente grande en muestra D2, a
50x en MO.
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Figura 64.- Grano anormal en muestra D2 a 50x en MO.

Figura 65.- Grano anormalmente grande en muestra D2 a 50x en MO.
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Figura 66.- Grano anormalmente grande en muestra D2 a 100x en MO.

En la TABLA 10 se muestran las mediciones de rea de los granos anormalmente grandes

con su respectivo tamafio de grano ASTM para el grupo D.

TABLA 10.- Mediciones de granos anormalmente grandes en el grupo
de muestras D.
Muestra Figura AGntr)?rrl:al Areaen um? Tag:zrrllc()) de
ASTM
54 E34 90026.5 0.6
55 E40 128601.2 0
57 E35 535452.4 00
D1 58 E36 333395.1 00
59 E37 225075.7 00
60 E39 127801.8
61 E41 169386.2
56 E49 91969.2 0.5
E45
62 izquierdo 110573.9 0.3
D2 62y 63 E45yd|§£%Cho 1117699.8 00
64 E47 203630.7 00
65 E48 639746.7 00
66 E50 centro 96907.8 0.5
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5.3 Discusion general deresultados

Ademas del andlisis y discusién individual por grupos de tratamientos térmicos,
también hay aspectos generales los cuales se mencionaran a continuacion. En la TABLA

11 se condensan todos los resultados del andlisis de las muestras sujetas al estudio.

TABLA 11.- Tratamientos térmicos de solucién y resultados experimentales
i 4 imi Tamafio promedio
Temperatura T|emp_o.qe Me.t odc_) de Tamafio de grano Crecimiento Anélisis Fases P pl Dureza
Muestra o Exposicion enfriamiento anormal de L de pariculas MgC
(°C) . ASTM SEM | precipitadas 2 HVy3
(min) (Agua) grano en um
Base - - - 35 No Si |MgCy MyCq 7.81 262
Al 1177 30 Inmediato 4.5 No No MgC - 236
A2 1177 30 Inmediato 4.7 No Si MeC y MyCsq 16.23 236
A3 1177 30 Inmediato 4.9 No Si M¢C 12.89 244
A4 1177 30 Inmediato 45 No No MsC - 229
A5 1177 30 Inmediato 4.4 No No M,C - 238
Bl 1177 30 A partir de 1050°C 4.6 Si Si MgC 12.59 234
B2 1177 30 A partir de 1050°C 4.4 No No MgC - 235
B3 1177 30 A partir de 1050°C 4.2 No No MgC - 232
B4 1177 30 A partir de 1050°C 4.5 No Si M¢C 22.52 239
B5 1177 30 A partir de 1050°C 4.3 No Si MeC 22.36 231
Cl 1197 30 Inmediato 4.3 Si Si MeC 11.49 241
C2 1197 30 Inmediato 4.1 Si Si MgC 12.34 242
D1 1197 30 A partir de 1050°C 4 Si Si MgC 17.38 233
D2 1197 30 A partir de 1050°C 4.2 Si Si MgC 14.97 239

El crecimiento de grano posiblemente se vio influenciado por el tipo de
distribuciones de carburos MgC, los cuales representaban la mayoria de los carburos en
la superaleacion. En la muestra B1, en el grupo C y en el grupo D en donde se presentd
el fendmeno de crecimiento anormal de grano se detectaron distribuciones especiales de
carburos, las cuales fueron: distribucion homogénea, heterogénea, cadenas y bandas de
carburos MgC, también se presentaron combinaciones de distribuciones. Las

distribuciones antes mencionadas se describen en el Apéndice F.
Se obtuvo un tamario de grano promedio ASTM del grupo Ay B fueron una unidad

de tamafio ASTM mas fino con respecto al de la muestra base, y en los grupos Cy D se

obtuvo media unidad de tamafio ASTM mas fino con respecto al de la muestra base.
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En cuanto a las fracciones de area de los carburos MgC, se obtuvo una menor
fraccion de area promedio en los tratamientos térmicos de solucion a 1197 °C. Esto
puede ser originado por que al estar a una mayor temperatura, entra mas carbono en
solucién, lo que provoca una menor precipitacion de carburos. Los tamafios promedio de
carburos MgC mas grandes, se presentaron en los grupos de muestras B y D, los cuales
fueron enfriados mas lentamente, lo que pudo haber provocado un crecimiento adicional

de las particulas.

En ninguna probeta se pudo detectar la presencia de carburos MC, ya que en
tamafo y en color son muy parecidos a los MgC, solo se podrian identificar por medio
de su composicion quimica. De los analisis efectuados por EDAX en MEB, no se obtuvo
ningun resultado caracteristico de carburos MC, sin embargo, pudieron presentarse en la
matriz en cantidades minimas, suponiendo que se formaron carburos de titanio, los

cuales son mas estables.

No se detectd y~, aungque no se descarta alguna precipitacion minima; las particulas

de Y son demasiado pequefas y se tendrian que haber utilizado aumentos superiores a

50,000x en MEB. Los aumentos utilizados en MEB fueron a 100x y 500x.

Debido al tipo de analisis de microscopia y magnificaciones utilizadas, dificilmente
se pudieron haber detectado boruros en la aleacion Haynes H-230 ya que contiene un
maximo de boro de 0.015 % en peso.

En relacion a las propiedades mecanicas, las durezas que se obtuvieron en todas las
muestras, nos revelaron que fueron similares para todos los grupos, con una desviacion

estandar de 3.87 HV, 3, y en promedio 9.45% menor al de la muestra base.

La TABLA 12 muestra los promedios de las mediciones obtenidas de los grupos de

muestras.
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TABLA 12.- Resultados promedio por grupo

Grupo

Tamafio de

de grano Crecimiento | Tamafio de carbzuros Fraccion de area Dureza
muestras ASTM anormal de grano M;sC en um de carburos MgC HVy 3
Base 3.5 No 7.81 2.58 262
A 4.6 No 14.56 2.76 237
B 4.4 Si (muestra B1) 19.16 2.36 234
C 4.2 Si 11.92 2.11 242
D 4.1 Si 16.17 2.18 236
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CAPITULO 6

CONCLUSIONESY
RECOMENDACIONES

6.1 Conclusiones

Aplicando un tratamiento térmico de solucion a 1197°C a una muestra, se puede
esperar un crecimiento anormal de grano y carburos MgC gruesos con una
distribucion heterogénea en la matriz para cualquiera de los dos enfriamientos
utilizados en la experimentacion.

El método de enfriamiento influye en el tamafio promedio de los carburos MgC
precipitados, en el enfriamiento méas rapido (agua) los carburos precipitados
fueron de tamafio promedio mas fino y para el enfriamiento méas lento
(enfriamiento parcial en aire a 1050°C seguido por un enfriamiento en agua) los
precipitados fueron de tamafio promedio mas grueso con respecto a la misma
temperatura de solucion.

En el proceso del enfriamiento para tratamientos térmicos de solucion, si la pieza
no es enfriada en agua inmediatamente, aumentara la probabilidad de provocar
un crecimiento anormal de grano.

Las durezas obtenidas de todas las muestras sujetas a experimentacion, fueron
similares.

Debido a la alta cantidad de granos anormalmente grandes en los grupos C y D,
se podrian propiciar fracturas intergranulares en su uso.

Segun la teoria, se esperaria obtener mejores propiedades con el tratamiento
térmico de solucién para el grupo de muestras A, se puede deducir que esto se
debe a que se promueve un tamafio de grano mas fino y una distribucion mas

homogénea de carburos M¢C, siendo este menos susceptible al agrietamiento.
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6.2 Recomendaciones

Realizar deformaciones en caliente con un posterior tratamiento de solucion a
1177°Cy 1197°C, para analizar microestructura.

Realizar experimentos con probetas de aleacion Haynes H-230, aplicandoles un
tratamiento térmico de solucion a temperaturas de 1190°C y 1210°C, utilizando
un enfriamiento en agua con el fin de corroborar si a temperaturas alrededor de
los 1197°C se presenta crecimiento anormal de grano.

Calcular la disminucién real de temperatura que sufre la pieza en el proceso de
traslado al enfriamiento rapido y aplicarlo al método de enfriamiento de

experimentaciones futuras.
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APENDICE A

La medicion de particulas MgC se efectu6 mediante el paquete computacional
Image J, se utilizaron imagenes en MEB debido al contraste de color entre los carburos y
la matriz del Haynes H-230, facilitando asi su analisis. Todas las imagenes que se
analizaron fueron tomadas a 100x. Los pasos para que el software hiciera la medicion

del area de particula y la fraccion de area son los siguientes:

1.- La imagen a analizar debe estar en escala de grises.

2.- Seleccionar el &rea a analizar, ver Figura 1A.

3.- Dar la escala.

4.- Convertir la imagen a dos unicos colores con la herramienta balance de color,
ver Figura 2A.

5.- Con la herramienta threshold seleccionar el area a analizar, ver Figura 3A.

6.- Se ejecuta el analizador de particulas.

Figura 1A.- Seleccion de area a analizar en muestra A2.
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Figura 3A.- Seleccidn de area a analizar en muestra A2,

Se realizaron mediciones en las 18 iméagenes que fueron tomadas en MEB a 100x
para obtener la medicién de cada particula y la fraccion de area de la imagen analizada.
Cabe mencionar, que este analisis nos da una aproximacion al tamafio promedio y al

namero de particulas reales.
En la TABLA 1A se muestran un conteo de particulas por rango de area. Se
analizaron dos imagenes de cada muestra analizada en MEB, a excepcion de las

muestras B5 y D1 donde solo se conto con una imagen.

La medicion de estas particulas se encuentra resumida en las TABLAS 2A-19A,

para cada imagen de MEB a 100x analizada.

97



0691 |0+21 [ock1|osoz|cest| et |ovT |60zt |6sT1| £L6 |98z | 86Tz |8vaa [68TT|658T | Loz| #¥Te | 1+Tr | semonted [eioL
o lolo|1lololololo|lolololo|lo]|T1]1 0 0 00L - 10°009
o fololzloJolo ]t 1 ]t1]Jolololo]o]o 0 0 009 - 10°005
c oot 1 Jolol1t]oltlolololo]ol]r: 0 0 005 - 10°00F
clzclolo vttt ]l 1]t ]lol1 1]+ I 0 00F - 10700
r [+ s lelclelrclelclelclo] s]es 1 ¥ 00€ - 107007
stz ler|er [ wr [t w1 [ze|ae|se v {To|ct|cz]e6e o] s I 00Z - 10001
6z |tz |os 1z ot | g |er|czliefos|er|st|er |#z|ce|oe]| @ 01 00T - T0°SL
oo [c|eler [pos oo e fcoler[as|ecec]as v ] av | of L - 10708
ST | o1 [ ##1 [ L1 [ #51 [ w1 [ 05T [ 891 [ #e1 [o11 | €0z [ 2oz | 9oz |10z | s¥1 [ 16T | se1 | €11 05 - 10°5T
+0 |10 |12 [ %L | #5 |08 |08 [ 85 |oc [oc | #8 |06 [ 86 | 0] 0o || zo1 | € ST- 1002
ze [ 12 [ sefern]eg [ernfeor| 1z | 65 [ ow [aen [ser et |6z os [orn | 21 | oer 07 - T0°ST
601 | Lot [ser [est [zt [cen|tic|cor| o8 | 15 [#12|zsc | 1ez|es1 [ sk1 [61T| svT | 6T 1 - 1001
7z | cs1 | 1ze | cze |96z | eze |ost [ L1 | €st [ Tun [ ook | p0v | 1% |68 | zeT [ o0F | 65 | LSz 01-10°¢
856 | 105 | 860 [6z11[6001] S8 [oreT] L6+ [ 000 | goF [szit|#+01]oc0T [S611| #86 [1001] +61 | o18T <-0

7a |g-1ale-1ala-zole-zo|g-12(e-12] 59 |q-vd|e-vg|a-1d|e-19|q-€V [B-€W|q-TV [E-Tv|g-=seg |e-=seg| W U2 EORIED

ensanw Jod semonred ap SEDUANIAL]

2p E2IE 2p 05uEy

E2JE NS E 25BqQ U2 TN U2 SEPEZNEUE SEASNUI SE[ 2P SEMORIEd 2p 021000 -V VIIVL

98



Tabla 2A.- Medicién de particulas en muestra base-a

Area Area Area Area Area
Particula | pm? | Particula| pm® |Particula | pm® | Particula| pm? |Particula| pm?
1 39 9 17 17 1 25 1 33 4
2 1 10 8 18 5 26 3 34 2
3 9 11 3 19 2 27 1 35 7
4 1 12 1 20 3 28 7 36 1
5 5 13 5 21 2 29 16 37 2
6 12 14 2 22 9 30 24 38 3
I 1 15 18 23 6 31 2 39 1
8 1 16 2 24 3 32 5 40 6
4202 3 4210 5 4218 5 4226 1 4234 2
4203 5 4211 4 4219 6 4227 3 4235 5
4204 11 4212 2 4220 3 4228 3 4236 1
4205 4 4213 3 4221 2 4229 2 4237 1
4206 2 4214 13 4222 3 4230 5 4238 3
4207 4 4215 4 4223 1 4231 1 4239 3
4208 6 4216 6 4224 3 4232 17 4240 1
4209 11 4217 8 4225 2 4233 5 4241 2
Tabla 3A.- Medicion de particulas en muestra base-b
Area Area Area Area Area
Particula | um? | Particula | um?® | Particula | um? | Particula | pm?® | Particula| pm?
1 6 9 5 17 8 25 11 33 1
2 10 10 2 18 1 26 2 34 1
3 3 11 27 19 5 27 35 35 4
4 31 12 1 20 10 28 6 36 47
5 4 13 2 21 5 29 3 37 3
6 49 14 17 22 2 30 15 38 2
7 3 15 4 23 4 31 2 39 4
8 27 16 6 24 2 32 2 40 13
3205 60 3213 4 3221 2 3229 5 3237 2
3206 1 3214 9 3222 1 3230 23 3238 3
3207 1 3215 3 3223 12 3231 9 3239 4
3208 1 3216 3 3224 2 3232 4 3240 4
3209 2 3217 3 3225 7 3233 7 3241 1
3210 1 3218 4 3226 2 3234 17 3242 4
3211 3 3219 6 3227 8 3235 15 3243 1
3212 2 3220 7 3228 3 3236 7 3244 3
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Tabla 4A.- Medicidn de particulas en muestra A2-a

Area Area Area Area Area

Particula | pm? | Particula| pm® | Particula | pm? | Particula| pm? |Particula| pm?
1 33 9 21 17 5 25 6 33 2
2 31 10 15 18 1 26 6 34 1
3 1 11 15 19 1 27 10 35 4
4 1 12 8 20 5 28 6 36 3
5 28 13 41 21 4 29 14 37 2
6 3 14 2 22 25 30 9 38 31
I 2 15 2 23 10 31 4 39 3
8 26 16 1 24 3 32 3 40 3
2228 10 2236 10 2244 25 2252 4 2260 1
2229 23 2237 2 2245 14 2253 1 2261 52
2230 3 2238 1 2246 4 2254 I 2262 33
2231 4 2239 93 2247 2 2255 25 2263 10
2232 108 2240 15 2248 10 2256 31 2264 14
2233 3 2241 25 2249 5 2257 3 2265 11
2234 1 2242 3 2250 16 2258 6 2266 25
2235 28 2243 5 2251 6 2259 15 2267 7

Tabla 5A.- Medicion de particulas en muestra A2-b

Area Area Area Area Area

Particula | um? | Particula | um?® | Particula | um? | Particula | pm?® | Particula| pm?
1 2 9 11 17 1 25 1 33 1
2 3 10 1 18 1 26 1 34 1
3 1 11 11 19 7 27 20 35 1
4 2 12 6 20 14 28 9 36 1
5 4 13 1 21 2 29 2 37 1
6 25 14 1 22 3 30 2 38 1
7 3 15 2 23 7 31 1 39 37
8 6 16 13 24 4 32 20 40 4
1820 20 1828 2 1836 64 1844 9 1852 40
1821 1 1829 35 1837 43 1845 2 1853 1
1822 2 1830 8 1838 1 1846 1 1854 32
1823 10 1831 6 1839 57 1847 41 1855 2
1824 7 1832 1 1840 5 1848 1 1856 57
1825 3 1833 46 1841 7 1849 1 1857 96
1826 7 1834 1 1842 1 1850 4 1858 62
1827 30 1835 1 1843 3 1851 1 1859 8
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Tabla 6A.- Medicién de particulas en muestra A3-a

Area Area Area Area Area

Particula | pm? | Particula| pm® | Particula | pm? | Particula| pm? |Particula| pm?
1 12 9 38 17 3 25 29 33 7
2 4 10 5 18 6 26 3 34 2
3 7 11 2 19 16 27 36 35 1
4 1 12 2 20 5 28 7 36 2
5 8 13 10 21 8 29 29 37 3
6 152 14 3 22 19 30 15 38 1
7 5 15 6 23 13 31 8 39 34
8 5 16 4 24 9 32 6 40 10
2250 24 2258 29 2266 1 2274 2 2282 12
2251 5 2259 63 2267 2 2275 26 2283 32
2252 7 2260 9 2268 16 2276 6 2284 4
2253 2 2261 118 2269 12 2277 11 2285 1
2254 1 2262 37 2270 1 2278 32 2286 2
2255 35 2263 12 2271 6 2279 3 2287 14
2256 69 2264 1 2272 2 2280 2 2288 2
2257 3 2265 5 2273 22 2281 2 2289 4

Tabla 7A.- Medicion de particulas en muestra A3-b

Area Area Area Area Area

Particula | um? | Particula | um?® | Particula | um? | Particula | pm?® | Particula| pm?
1 2 9 12 17 1 25 29 33 11
2 5 10 1 18 2 26 3 34 2
3 14 11 3 19 36 27 5 35 1
4 38 12 11 20 8 28 1 36 36
5 1 13 2 21 21 29 34 37 29
6 1 14 18 22 7 30 30 38 24
7 45 15 5 23 45 31 25 39 9
8 3 16 19 24 62 32 22 40 15
2209 12 2217 7 2225 12 2233 2 2241 1
2210 2 2218 53 2226 113 2234 1 2242 3
2211 8 2219 11 2227 3 2235 2 2243 4
2212 4 2220 8 2228 1 2236 18 2244 5
2213 8 2221 2 2229 47 2237 38 2245 17
2214 38 2222 8 2230 38 2238 15 2246 3
2215 7 2223 15 2231 10 2239 9 2247 2
2216 2 2224 3 2232 10 2240 39 2248 3
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Tabla 8A.- Medicién de particulas en muestra B1-a

Area Area Area Area Area

Particula | pm? | Particula| pm® | Particula | pm? | Particula| pm? |Particula| pm?
1 200 9 5 17 9 25 10 33 12
2 19 10 2 18 5 26 6 34 2
3 17 11 11 19 46 27 3 35 15
4 1 12 1 20 85 28 13 36 1
5 3 13 1 21 31 29 5 37 1
6 3 14 2 22 2 30 23 38 22
7 5 15 25 23 2 31 12 39 9
8 123 16 12 24 3 32 14 40 3
2259 1 2267 7 2275 7 2283 6 2291 6
2260 6 2268 1 2276 12 2284 27 2292 3
2261 20 2269 6 2277 10 2285 20 2293 2
2262 7 2270 1 2278 20 2286 5 2294 1
2263 75 2271 9 2279 42 2287 1 2295 2
2264 3 2272 8 2280 5 2288 28 2296 36
2265 5 2273 9 2281 63 2289 47 2297 11
2266 4 2274 1 2282 1 2290 7 2298 2

Tabla 9A.- Medicion de particulas en muestra B1-b

Area Area Area Area Area

Particula | um? | Particula | um?® | Particula | um? | Particula | pm?® | Particula| pm?
1 3 9 8 17 13 25 43 33 12
2 6 10 9 18 6 26 8 34 1
3 2 11 2 19 10 27 5 35 2
4 7 12 18 20 7 28 9 36 3
5 21 13 16 21 4 29 41 37 7
6 4 14 5 22 17 30 6 38 2
7 9 15 68 23 4 31 3 39 3
8 4 16 9 24 9 32 11 40 8
2247 23 2255 2 2263 7 2271 14 2279 22
2248 23 2256 2 2264 3 2272 7 2280 1
2249 1 2257 5 2265 4 2273 20 2281 2
2250 2 2258 5 2266 1 2274 68 2282 2
2251 16 2259 1 2267 9 2275 3 2283 19
2252 40 2260 1 2268 72 2276 2 2284 1
2253 12 2261 6 2269 42 2277 4 2285 2
2254 23 2262 6 2270 6 2278 2 2286 4

102



Tabla 10A.- Medicion de particulas en muestra B4-a

Area Area Area Area Area

Particula | pm? | Particula| pm® | Particula | pm? | Particula| pm? |Particula| pm?
1 23 9 11 17 4 25 2 33 64
2 8 10 2 18 34 26 11 34 45
3 59 11 12 19 9 27 2 35 52
4 1 12 1 20 6 28 1 36 18
5 42 13 10 21 2 29 2 37 4
6 145 14 57 22 19 30 24 38 69

I 15 15 61 23 40 31 3 39 114
8 1 16 26 24 2 32 13 40 1
934 3 942 7 950 15 958 41 966 1
935 1 943 5 951 1 959 7 967 75
936 5 944 71 952 5 960 1 968 28
937 1 945 34 953 19 961 1 969 1
938 4 946 10 954 1 962 5 970 16
939 43 947 5 955 1 963 1 971 2
940 18 948 20 956 5 964 2 972 3
941 6 949 119 957 2 965 1 973 2

Tabla 11A.- Medicion de particulas en muestra B4-b

Area Area Area Area Area

Particula | um? | Particula | um?® | Particula | um? | Particula | pm?® | Particula| pm?
1 10 9 7 17 31 25 1 33 1
2 1 10 1 18 6 26 2 34 2
3 43 11 8 19 3 27 3 35 2
4 62 12 1 20 1 28 2 36 2
5 1 13 28 21 5 29 1 37 73
6 10 14 2 22 18 30 3 38 1
7 32 15 6 23 1 31 4 39 1
8 1 16 2 24 2 32 51 40 9
1250 23 1258 1 1266 1 1274 8 1282 3
1251 20 1259 16 1267 4 1275 25 1283 55
1252 2 1260 2 1268 8 1276 14 1284 37
1253 55 1261 11 1269 1 1277 11 1285 5
1254 1 1262 24 1270 7 1278 12 1286 7
1255 19 1263 5 1271 8 1279 18 1287 5
1256 100 1264 8 1272 3 1280 2 1288 3
1257 25 1265 4 1273 75 1281 6 1289 2
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Tabla 12A.- Medicion de particulas en muestra B5

Area Area Area Area Area

Particula | pm? | Particula| pm® | Particula | pm? | Particula| pm? |Particula| pm?
1 3 9 4 17 186 25 21 33 9
2 4 10 6 18 2 26 3 34 2
3 35 11 14 19 2 27 53 35 16
4 2 12 13 20 19 28 2 36 16
5 18 13 1 21 3 29 40 37 2
6 46 14 54 22 75 30 7 38 3
I 1 15 6 23 57 31 52 39 23
8 1 16 20 24 29 32 20 40 4
1170 1 1178 179 1186 10 1194 8 1202 2
1171 12 1179 3 1187 2 1195 1 1203 15
1172 39 1180 1 1188 40 1196 10 1204 12
1173 5 1181 1189 28 1197 3 1205 5
1174 92 1182 14 1190 34 1198 25 1206 3
1175 1 1183 22 1191 9 1199 2 1207 86
1176 4 1184 8 1192 1 1200 25 1208 5
1177 1 1185 129 1193 4 1201 11 1209 1

Tabla 13A.- Medicion de particulas en muestra C1-a

Area Area Area Area Area

Particula | um? | Particula | um?® | Particula | um? | Particula | pm?® | Particula| pm?
1 2 9 14 17 3 25 9 33 7
2 2 10 12 18 29 26 6 34 15
3 1 11 2 19 5 27 31 35 2
4 2 12 5 20 5 28 1 36 2
5 1 13 206 21 2 29 35 37 2
6 3 14 4 22 21 30 13 38 10
7 48 15 103 23 3 31 2 39 7
8 3 16 49 24 6 32 44 40 5
2368 3 2376 29 2384 23 2392 1 2400 16
2369 14 2377 3 2385 1 2393 2 2401 33
2370 8 2378 2 2386 2 2394 7 2402 2
2371 11 2379 20 2387 1 2395 1 2403 11
2372 30 2380 2 2388 22 2396 4 2404 3
2373 1 2381 3 2389 1 2397 3 2405 8
2374 5 2382 5 2390 11 2398 3 2406 4
2375 5 2383 1 2391 12 2399 6 2407 2
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Tabla 14A.- Medicién de particulas en muestra C1-b

Area Area Area Area Area

Particula | pm? | Particula| pm® | Particula | pm? | Particula| pm? |Particula| pm?
1 20 9 102 17 2 25 33 33 4
2 52 10 30 18 5 26 2 34 1
3 10 11 13 19 12 27 8 35 21
4 15 12 29 20 42 28 7 36 1
5 45 13 29 21 11 29 2 37 3
6 5 14 5 22 5 30 11 38 2
7 7 15 1 23 9 31 1 39 3
8 33 16 2 24 13 32 2 40 36
1682 16 1690 3 1698 5 1706 16 1714 5
1683 3 1691 1 1699 22 1707 1 1715 6
1684 1 1692 23 1700 6 1708 2 1716 3
1685 4 1693 64 1701 8 1709 6 1717 14
1686 21 1694 6 1702 1 1710 18 1718 1
1687 1 1695 4 1703 20 1711 1 1719 1
1688 4 1696 3 1704 8 1712 3 1720 1
1689 1 1697 6 1705 4 1713 23 1721 2

Tabla 15A.- Medicion de particulas en muestra C2-a

Area Area Area Area Area

Particula | um? | Particula | um?® | Particula | um? | Particula | pm?® | Particula| pm?
1 5 9 23 17 5 25 7 33 35
2 23 10 48 18 7 26 27 34 10
3 1 11 1 19 19 27 1 35 2
4 1 12 6 20 25 28 5 36 9
5 3 13 2 21 84 29 1 37 5
6 4 14 7 22 14 30 1 38 83
7 11 15 4 23 17 31 3 39 19
8 1 16 4 24 7 32 12 40 10
1798 3 1806 3 1814 1 1822 1 1830 7
1799 6 1807 1 1815 15 1823 2 1831 6
1800 7 1808 1 1816 5 1824 4 1832 1
1801 6 1809 2 1817 3 1825 1 1833 2
1802 20 1810 13 1818 14 1826 8 1834 1
1803 12 1811 16 1819 5 1827 2 1835 4
1804 18 1812 10 1820 20 1828 1 1836 4
1805 15 1813 18 1821 9 1829 1 1837 3
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Tabla 16A.- Medicién de particulas en muestra C2-b

Area Area Area Area Area

Particula | pm? | Particula| pm® | Particula | pm? | Particula| pm? |Particula| pm?
1 25 9 7 17 16 25 97 33 8
2 32 10 1 18 2 26 2 34 15
3 1 11 20 19 8 27 1 35 1
4 2 12 5 20 5 28 48 36 2
5 44 13 15 21 3 29 3 37 2
6 3 14 1 22 1 30 1 38 14
I 3 15 2 23 12 31 17 39 1
8 4 16 1 24 5 32 2 40 1
2017 1 2025 11 2033 5 2041 18 2049 4
2018 6 2026 1 2034 1 2042 5 2050 12
2019 36 2027 11 2035 39 2043 1 2051 2
2020 4 2028 16 2036 2 2044 50 2052 18
2021 14 2029 1 2037 15 2045 14 2053 1
2022 71 2030 18 2038 6 2046 8 2054 1
2023 26 2031 10 2039 29 2047 2 2055 3
2024 35 2032 11 2040 7 2048 17 2056 4

Tabla 17A.- Medicion de particulas en muestra D1-a

Area Area Area Area Area

Particula | um? | Particula | um?® | Particula | um? | Particula | pm?® | Particula| pm?
1 19 9 8 17 7 25 1 33 15
2 25 10 28 18 20 26 21 34 1
3 1 11 1 19 28 27 1 35 2
4 13 12 18 20 73 28 2 36 32
5 4 13 13 21 1 29 1 37 8
6 1 14 1 22 1 30 3 38 3
7 33 15 16 23 16 31 7 39 69
8 42 16 15 24 6 32 1 40 1
1431 4 1439 2 1447 15 1455 2 1463 1
1432 3 1440 8 1448 2 1456 17 1464 1
1433 8 1441 4 1449 33 1457 33 1465 35
1434 10 1442 2 1450 3 1458 48 1466 29
1435 16 1443 30 1451 20 1459 76 1467 14
1436 7 1444 2 1452 128 1460 85 1468 14
1437 7 1445 19 1453 21 1461 2 1469 2
1438 117 1446 16 1454 11 1462 1 1470 7
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Tabla 18A.- Medicion de particulas en muestra D1-b

Area Area Area Area Area
Particula | pm? | Particula| pm® | Particula | pm? | Particula| pm? |Particula| pm?
1 54 9 52 17 8 25 9 33 11
2 7 10 7 18 30 26 24 34 1
3 38 11 1 19 5 27 4 35 27
4 6 12 82 20 16 28 23 36 18
5 17 13 5 21 14 29 2 37 23
6 24 14 16 22 21 30 1 38 5
7 56 15 2 23 13 31 19 39 3
8 2 16 11 24 29 32 10 40 36
1201 7 1209 1 1217 35 1225 30 1233 5
1202 11 1210 61 1218 3 1226 56 1234 1
1203 30 1211 21 1219 8 1227 3 1235 1
1204 11 1212 140 1220 8 1228 1 1236 3
1205 23 1213 9 1221 3 1229 16 1237 24
1206 4 1214 1 1222 23 1230 1 1238 13
1207 30 1215 69 1223 29 1231 4 1239 3
1208 3 1216 46 1224 3 1232 14 1240 6
TABLA 19A.- Medicion de particulas en muestra D2
; Area ’ Area ; Area ’ Area ’ Area
Particula Particula , | Particula » | Particula , | Particula )
pm pum pm pm pm
1 73 9 1 17 2 25 11 33 8
2 29 10 1 18 2 26 2 34 9
3 3 11 3 19 3 27 1 35 7
4 1 12 2 20 7 28 1 36 1
5 5 13 6 21 1 29 1 37 7
6 38 14 7 22 60 30 9 38 7
7 4 15 2 23 3 31 42 39 97
8 3 16 9 24 9 32 40 40 35
1651 2 1659 2 1667 17 1675 51 1683 1
1652 22 1660 4 1668 22 1676 98 1684 2
1653 1 1661 9 1669 72 1677 2 1685 5
1654 2 1662 18 1670 1 1678 77 1686 1
1655 6 1663 6 1671 1 1679 3 1687 4
1656 4 1664 72 1672 75 1680 2 1688 4
1657 9 1665 1 1673 1 1681 4 1689 10
1658 1 1666 12 1674 1 1682 1 1690 3

107



APENDICE B

Se realizaron analisis puntuales EDAX en MEB los cuales arrojaron un espectro de
elementos, % en peso y % atdmico con los cuales se identificaron las fases presentes en

las muestras analizadas.

Debido a que gamma 7y es la matriz de la aleacion, no hubo dificultad alguna para

identificarla, ver Figura 1B.
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Figura 1B.- a) Espectro de composicion de la matriz gamma v, b) Zona de analisis puntual,

Cc) composicion quimica.
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Los carburos M,3Cg son formados principalmente por el Cr (que es el elemento M),
sin embargo, el niquel puede sustituir al cromo de manera considerable. En las imagenes
MEB los elementos mas pesados brillaran més que los més ligeros. Es caracteristico de
los carburos M,3Cg un color gris oscuro, ya que el Cr es mas ligero que el W, el cual es
el principal componente de los carburos MgC, ademas es tipico de los carburos M,3Cg
precipitar en los limites de grano, ver Figura 2B.
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Figura 2B.- a) Espectro de composicion de los carburos M;Cg, b) Zona de analisis
puntual, ¢) composicion quimica.
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Los carburos MgC se forman cuando el W o el Mo toman parte como elemento M, en
su mayor parte por W; a diferencia de los carburos M,3Cg que tienen una composicion
mas rigida, la composicion de los carburos MgC puede variar ampliamente. En imégenes
MEB se presentan en color blanco ya que el W es mas pesado que el Cr, ademas los
carburos MgC, son los méas abundantes en la supealeacion Haynes 230, coincidiendo
esto con las muestras obtenidas, ver Figura 3B.
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NiK 17.23 23.61
WL 59.25 25.93
Matrix | Correction ZAF

c)

Figura 3B.- a) Espectro de composicion de los carburos MsC, b) Zona de analisis puntual,
C) composicion quimica.
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APENDICE C

Los registros de temperaturas con respecto al tiempo para cada tratamiento térmico

se muestran a continuacion.
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Figura 1C.- Tratamiento térmico de solucion en probeta A2.
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Figura 2C.- Tratamiento térmico de solucion en probeta A3.
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Figura 3C.- Tratamiento térmico de solucién en probeta A4.
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Figura 4C.- Tratamiento térmico de solucion en probeta A5.
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Figura 5C.- Tratamiento térmico de solucion en probeta B1.
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Figura 6C.- Tratamiento térmico de solucién en probeta B2.
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Figura 7C.- Tratamiento térmico de solucion en probeta B3.
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Figura 8C.- Tratamiento térmico de solucién en probeta B4.
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Tratamiento de solucién B5 a 1177°C por 30 min (Enf. 1050°C)
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Figura 9C.- Tratamiento térmico de solucion en probeta B5.

Tratamiento de solucién C1 a 1197°C por 30 min (Enf. Agua)
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Figura 10C.- Tratamiento térmico de solucion en probeta C1.

Tratamiento de soluciéon C2 a 1197°C por 30 min (Enf. Agua)
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Figura 11C.- Tratamiento térmico de solucién en probeta C2.
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Tratamiento de solucién D1 a 1197°C por 30 min (Enf. 1050°C)
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Figura 12C.- Tratamiento térmico de solucion en probeta D1.

Tratamiento de solucién D2 a 1197°C por 30 min (Enf. 1050°C)
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Figura 13C.- Tratamiento térmico de solucién en probeta D2.
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APENDICE D

En esta seccidn se muestran imagenes en MO a 100x de las muestras que no fueron

presentadas en el capitulo 5.

Figura 1D.- Muestra Al a 100x en MO.

Figura 2D.- Muestra A3 a 100x en MO.
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Figura 3D.- Muestra A4 a 100x en MO.

Figura 4D.- Muestra A5 a 100x en MO.
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Figura 5D.- Muestra B1 a 100x en MO.

Figura 6D.- Muestra B2 a 100x en MO.
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200 pm
Figura 7D.- Muestra B3 a 100x en MO.

Figura 8D.- Muestra B4 a 100x en MO.
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Figura 9D.- Muestra C2 a 100x en MO.

Figura 10D.- Muestra D2 a 100x en MO.
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APENDICE E

En esta seccién se presentan las imagenes en MO a 50 y 100x de las muestras
donde se manifestd el crecimiento anormal de grano. Se realizaron mediciones a los
granos anormales con el software Image J, calculando el area en pum?, después se utilizé
la tabla 4 del estindar ASTM E-112, para obtener el tamafio de grano ASTM de los

granos anormalmente grandes.

A continuacidn se describen los pasos realizados para calcular el area de los granos

anormalmente grandes:

1. Delimitar el contorno del grano anormalmente grande, Figura 1E.

2. Cambiar la imagen a escala de grises.

3. Con la herramienta de balance de color, se debe dejar visible solamente el
contorno antes delineado.

4. Seleccionar el area a analizar con la herramienta threshold, Figura 2E.

Ejecutar el analizador de particulas.

Figura 1E.- Grano anormalmente grande delineado en muestra C1 a 100x en MO.

121



Figura 2E.- Area de grano anormalmente grande a medir en muestra C1 a 100x en MO.
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APENDICE F

En el andlisis de imagenes en MO se encontraron diversas distribuciones de los
carburos MgC, que influyeron de manera evidente en el cambio dinamico de la forma de

los granos en el crecimiento de grano.

En la Figura 1F, se aprecia una fina dispersion de carburos que controla el tamafio
de grano y a su vez se observan cadenas de carburos globulares los cuales evidentemente
formaron una barrera para el crecimiento de grano, puesto que actdan como inhibidores
de crecimiento, aunque no se presentara crecimiento anormal de grano.

200 pm

Figura 1F.- Carburos MsC finamente dispersos y también formando cadenas en muestra
A5.
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En contraste, en la Figura 2F, se presenta una distribucion heterogénea lo que
provoca una desviacion estandar mayor del tamafio de granos y en este caso las cadenas
de carburos si influyeron para que existiera un crecimiento anormal. Todo esto debido al

efecto de inhibicion de crecimiento de grano por obstaculizacion Zener.

Figura 2F.- Carburos MgC con distribucion heterogénea y también formando cadenas

influyendo en el crecimiento de grano en muestra D1.

En la Figura 3F se present6 una dispersion mas homogénea, aunque mas pobre en
carburos y de igual manera presentd cadenas de carburos globulares los cuales
obstruyeron el crecimiento de grano debido al efecto Zener, provocando un crecimiento

anormal de grano.
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Figura 3F.- Carburos MC con distribucion homogénea y formando cadenas globulares que

influyeron en el crecimiento de grano en muestra C1.

También hay distribuciones que forman bandas de carburos, como se muestra en la
Figura 4F, los granos que se encuentran dentro de las bandas de carburos se ven
limitados en crecimiento, en los que se encuentran a los lados y entre las bandas se
aprecia claramente que tuvieron mas libertad para crecer, debido a que las bandas actuan

como obstaculos.
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200 pm

Figura 4F.- Carburos M¢C formando bandas en muestra B4
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