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RESUMEN

El trabajo presente busca entender el efecto de precipitados del tipo y' y & en las
propiedades mecéanicas de la aleacion ATI 718 PLUS ®, la aleacion evaluada fue
sometida a un proceso de forjado y distintos tratamientos térmicos, con la finalidad de
asegurar el cumplimiento de las propiedades mecénicas requeridas para esta aleacion.
Entre las varias partes que se fabrican con ella se destaca la de sello para motor

aeronautico.

Se llevoé a cabo la caracterizacion de la aleacion ATI718 PLUS ® que fue
sometida a un proceso de forjado sin costura y tres tratamientos térmicos diferentes, su
principal variacion fue la temperatura de solubilizado a 950°C, 980°C 1010°C. Se
determind la densidad numérica de y' validado a través de métodos estadisticos, como la
prueba Z, repetitividad y reproducibilidad por el método de analisis de varianza. Se
midio el didmetro de y'. Por medio de la determinacién de probabilidad de puntos se
obtuvo la variacion de fase 8. Se corrobora la presencia de las fases antes mencionadas
por medio de un analisis térmico diferencial. Es realizada la comparacion de las pruebas

mecanicas efectuadas en trabajos previos con respecto a la distribucién de fases.

Por medio del andlisis estadistico se sustentan los datos de densidad numérica de
y' con probabilidades de certeza del 95% en la mayoria de los casos. Se observa una
tendencia en la densidad numérica con respecto al ensayo de esfuerzo a la ruptura. No
hay evidencia que el didmetro de particula tenga un patrén entre tratamientos térmicos.
La probabilidad de fase presenta una relacion a la inversa con respecto al tamafio de
grano. Los resultados de analisis térmico diferencial y propiedades mecanicas son reflejo

de la distribucion y cantidad de precipitados presentes en la aleacion.



El tratamiento térmico de solubilizado por debajo de & solvus permite el
crecimiento de la fase 6 en las fronteras de grano. El crecimiento de fase & en las
fronteras de grano limita el crecimiento de tamafio de grano. Con una presencia mayor
de fase & aumenta la concentracion de y' y favorece los requerimientos de las

propiedades mecanicas.



CAPITULO 1

INTRODUCCION GENERAL

Los disefiadores han requerido de materiales con una resistencia mecanica
adecuada para poder adaptarlos y usarlos en la vida diaria. La industria de las
superaleaciones nacio6 en la segunda guerra mundial, los motores de reaccion fueron el
motivante en el desarrollo de materiales que resistieran temperaturas elevadas, al mismo

tiempo se buscaba que resistieran cargas ciclicas por periodos de tiempo largos [1].

Las superaleaciones se destacan por soportar cargas y ambientes corrosivos a
temperaturas arriba 0.6 de su temperatura de fusion [2]. Las aleaciones que destacan por
tener estos atributos son materiales base niquel, hierro-niquel y cobalto. La razon
principal de sus propiedades es la combinacion de imperfecciones en su estructura

cristalina.

Las imperfecciones atdmicas se dividen en defectos puntuales, lineales y
superficiales. Las dislocaciones son imperfecciones lineales, se introducen en el cristal
durante la solidificacion y se incrementan cuando el material se deforma
permanentemente. Sirven especialmente para explicar la deformacion y el
endurecimiento de los metales. Las dislocaciones proporcionan un mecanismo para la
deformacion plastica, que es el efecto acumulado del movimiento de muchas
dislocaciones cuando se aplica una carga. Entonces el proceso de deslizamiento, causado
por dislocaciones, tiene gran importancia para entender el comportamiento mecanico de

las superaleaciones [3]. Todo defecto en un cristal aumenta la energia interna en la zona



donde se ubica la imperfeccion. Si una dislocacién se encuentra con una zona de alta

energia requerird mayor esfuerzo para desplazarse en esa zona [3].

Los granos son defectos superficiales, al reducir el tamafio de grano se aumenta

la superficie de limites de grano, en consecuencia las dislocaciones tendran muchos
obstéaculos para su movimiento y de esa forma la resistencia del material aumenta [3]. v/,
y" y 8, son precipitados que en las condiciones adecuadas aumentan las propiedades

mecénicas y son considerados como barreras de dislocaciones, en especial y' que es

estable y continlia obstaculizando las dislocaciones a temperaturas elevadas.

Los anillos que dan soporte mecanico a la turbina en un motor de reaccion son
fabricados a partir de superaleaciones por procesos de forjado. Desde los afios 1940s hay
aleaciones que cubren satisfactoriamente los requerimientos de discos para el compresor
y turbina de alta presion, tal es el caso del Waspaloy (UNS NO07001) que fue
desarrollado por Pratt & Whitney. Waspaloy es un material cominmente usado en
aplicaciones que requieren buena resistencia a temperaturas mayores de 650°C [4]. El
proceso de forjado del Waspaloy es poco tolerante en comparacion a la ductilidad que
proporciona el Inconel 718 (UNS N07718), desarrollado por INCO y patentado en 1964,
esta Ultima es la aleaciéon base niquel méas usada, entre un 55 y 70% para motores de

reaccion [4]. Sin embargo el Waspaloy puede resistir temperaturas mas elevadas que el
IN718, ya que su principal fase endurecedora y" crece rapidamente y se descompone

parcialmente formando & en el rango de temperaturas de 650 a 760°C [4].

En 1997 la empresa ATI Allvac inicio el desarrollo de una nueva aleacién, capaz
de operar en forma adecuada a temperaturas de 704°C y con una mejor maleabilidad que
otras superaleaciones, la anterior investigacion resultd en la aleacion ATI 718Plus®
(UNS NO07818). La estabilidad que presenta y' a elevadas temperaturas es la principal
razon de su estabilidad térmica [4]. Kennedy y coautores realizaron en el afio 2003 una

comparacion de las propiedades mecanicas en forjas de IN718, Waspaloy y 718Plus [5].



La aleacion 718Plus ha sido aceptada y esta en la mira del mercado mundial. En
Mayo del 2010 se anunci6 que la empresa Allegheny Technologies Incorporated (ATI)
firmo un acuerdo de suministro a largo plazo con la empresa GE Aviation, unidad
operativa de General Electric, para el suministro de la aleacion 718Plus. La aleacion fue

aprobada por GE Aviation para su uso en motores de reaccion [6].

En México diferentes instituciones y empresas buscan el desarrollo cientifico y
tecnoldgico, con el fin dar un servicio de calidad, aumentar el volumen de produccion y
fomentar el desarrollo del pais. Con los antecedentes técnicos y comerciales de la
aleacion 718Plus, empresas como Frisa Aerospace buscan el desarrollo en su proceso de

produccidn, propiedades mecanicas y su entendimiento microestructural.

Covarrubias desarrollé la ventana de proceso de forjado para la produccion
exitosa del 718Plus en Frisa Aerospace, usé temperaturas de forjado entre 1000 y
1060°C, utilizé temperaturas de 950°C-980°C-1010°C entre 1 y 2 horas en el
tratamiento térmico de solucién enfriado en aire. Ademas se dio un envejecido por igual
de 788°C por 8 horas enfriado en el horno hasta 704°C, més 8 horas a 704°C enfriado en
aire [7].

La caracterizacién microestructural de este material permitira comprender sus
propiedades metalUrgicas para su aplicacion. Se sabe que su principal fase endurecedora
es y' y que su porcentaje en peso se encuentra entre 19.7 y 23.2, dependiendo de la

cantidad de delta [8], no obstante poco se ha dicho de su distribucién en el grano.

El objetivo es observar el efecto de las fases y' y o, a diferentes procesos

termomecénicos. Para continuar con la aportacion de como y' afecta el endurecimiento
de un producto forjado, en especial de la aleacion 718Plus, y el entendimiento
microestructural se plantea la siguiente hipotesis: la densidad y tamafio de precipitados
modifican las propiedades metaltrgicas de la superaleacion ATI 718 PLUS ®. Estos

precipitados son consecuencia del procesamiento termomecanico de la aleacion.



CAPITULO 2

SUPERALEACIONES

2.1 Introduccion

Los disefiadores han necesitado de materiales mas fuertes, resistentes a la
corrosién para aplicaciones a elevada temperatura. En la segunda y tercera década del
siglo XX los aceros inoxidables sirvieron como punto de partida para la satisfaccion de
requerimientos ingenieriles a elevada temperatura. Rapido se encontraron limitaciones

en sus capacidades de resistencia.

Al llegar la segunda guerra mundial, las turbinas de gas se convirtieron en un
motivante para la invencion y adaptacion de aleaciones. La industria de las
superaleaciones emergié con aleaciones de cobalto usadas en herramientas para
dentistas, estas fueron acopladas en motores de aeronaves para satisfacer requerimientos

de resistencia a elevadas temperaturas [1].

¢Cudles son las caracteristicas deseables de una superaleacion? La primera es la
habilidad de soportar cargas a temperaturas de trabajo superiores a 0.6 de su temperatura
de fusion (Ty). El niquel puede operar a 0.75 T ((1000°C+273K) / (1455°C+273K)), pero
también el movimiento glaciar a -10°C da una temperatura de trabajo con respecto a la
de fusion de 0.96 T; (263K/273K). La segunda caracteristica es su resistencia a la
degradacion mecanica por periodos de tiempo largos. Para la aplicacion en altas



temperaturas la deformacion irrecuperable en un periodo de tiempo es conocido como
termofluencia [2], la resistencia a la ruptura, mide el tiempo hasta que ocurre la ruptura y
es un buen parametro para evaluar esta caracteristica. La tercera es la tolerancia de

operacion en ambientes rigurosos, por ejemplo ambientes corrosivos.

B Composito
[ Aluminio
B Titanio
Acero

Bl Niquel

Figura 2.1. llustracion de material usado en motor Trent 800 [2]. (Cortesia de Rolls-

Royce)

Algunos ejemplos de sus aplicaciones son turbinas fijas para generacion de
energia, turbinas para uso aeroespacial, Figura 2.1, uso en ambientes salinos como partes

de estructuras para la extraccion de petroleo, submarinos, prétesis, etcétera.

2.2 Formas

La microestructura es el factor mas importante al definir las propiedades
mecanicas de las superaleaciones. Las superaleaciones estan disponibles principalmente

en sus condiciones de vaciado o trabajadas mecanicamente.



Superaleaciones vaciadas (Cast): Son aquellas que se obtienen al solidificar el
material fundido como los lingotes o productos que se aproximan a la forma final
deseada. Generalmente los lingotes son empleados para refusion o procesamiento
mecanico (ej. forjas). Las piezas vaciadas generalmente se encuentran en las zonas
calientes de turbinas (ej. alabes). Son intrinsecamente mas fuertes que las forjas a
elevadas temperaturas [1].

El tamafio de grano grueso en una fundicion policristalina favorece la resistencia
a elevadas temperaturas en comparacion al grano fino de las forjas. La mayor resistencia
en termofluencia puede lograrse en aleaciones base niquel para aplicaciones en altas

temperaturas.

Las aleaciones vaciadas son consideradas para aplicaciones a elevadas
temperaturas mayores a 760°C. Perfiles alares en turbinas de gas trabajan en éste rango
de temperaturas. Aplicaciones mas demandantes como la turbina de alta presidn

requieren de aleaciones monocristalinas solidificadas direccionalmente.

Superaleaciones trabajadas mecanicamente: cominmente se aproximan en forma
intermedia a la deseada, en algunas ocasiones se finaliza con un laminado para lograr la

forma deseada, los productos incluyen barras, hojas, alambre y anillos.

Generalmente las aleaciones trabajadas mecénicamente empiezan a partir de
palanquillas (billets), después son deformadas y recalentadas varias veces para llegar a
su geometria deseada. Estas son mas homogéneas que las superaleaciones vaciadas, ya
que las fundiciones usualmente presentan segregaciones causadas por el proceso de

solidificacion, y exhiben mayor ductilidad.

Las forjas son productos trabajados mecanicamente, tienen ventaja en ductilidad
y se pueden producir piezas grandes, como los anillos para generadores de energia
edlica. Ademas, el grano fino en su estructura favorece los esfuerzos de cedencia y la

resistencia a los procesos de fatiga a bajos ciclos [1]. Aleaciones trabajadas



mecanicamente se consideran para aplicaciones a temperaturas intermedias en el rango
de los 540°C a 760°C.

2.3 Estructuras cristalinas

Las superaleaciones pueden clasificarse en tres grupos niquel, hierro-niquel y
cobalto. Las hierro-niquel son mas faciles de forjar que las base niquel, las aleaciones de
cobalto no contienden con las anteriores debido a que su baja resistencia no se acerca a

los requerimientos para su aplicacion en discos de turbinas.

Las estructuras esféricas cubica centrada en las caras (FCC), cubica centrada en
el cuerpo (BCC) y hexagonal compacta (HCP), cubren la mayoria de estructuras
cristalinas en metales. Si a la lista se agrega la tetragonal centrada en el cuerpo (BCT)

las superaleaciones son cubiertas en buena forma, Figura 2.2.

Figura 2.2. Estructuras cristalinas [1].

Sin embargo existen otras estructuras cristalinas complejas como la fase delta (3)
0 sigma (o). Cuando hay méas de un elemento presente, pueden formarse fases como
delta y gamma prima (y'), dependiendo de la estructura de las fases, la interfase puede
adoptar diferente estructura. Si la estructura cristalina y la orientacion del cristal son

idénticas y las redes no difieren mucho entre si, la particula de la segunda fase sera
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coherente, tal es el caso de y' [9, 10]. Si la orientacion es idéntica pero la red difiere se

Ilama semi-coherente, Figura 2.3.
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Figura 2.3. Particula a) coherente, b) semi-coherente, c) orientaciones cristalinas
diferentes, d) estructuras cristalinas diferentes [10].

2.4 Fases

Las superaleaciones consisten de una matriz FCC llamada gamma (y) mas una
variedad de segundas fases. Las segundas fases son de gran utilidad para controlar las
propiedades. Los carburos MC, M3Cs, MgC y M;Cs, son FCC y se presentan en casi
todo tipo de superaleaciones. Los compuestos intermetalicos en aleaciones base niquel y
hierro-niquel son gamma prima (y') FCC Nis(Al, Ti), gamma segunda prima (y") BCT
NisNb, eta (n) HCP NisTi y delta (8) ortorrdmbica NizNb [1]. Las superaleaciones
derivan su resistencia principalmente por precipitados y endurecedores en solucion

solida.
2.4.1 Matriz gamma
La matriz ha probado ser util y durable como matriz de superaleacion. Uno de

sus atributos es que el niquel esta libre de transformaciones alotrépicas que pueden

llegar a desestabilizar la estructura y propiedades, en contraste al hierro, cobalto y
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titanio. Ademas es tolerante a gran cantidad de elementos para solucion sélida y
precipitacion [11].

2.4.2 Gamma prima

La fase y' ha probado ser un efectivo agente endurecedor, entre sus atributos
clave estd la tendencia natural a precipitar rapidamente por nucleacion en la matriz de
niquel y reportar nanoestructuras de 12 a 300 nm. Tiene una estructura ordenada tipo
L1,, Figura 2.4, permitiendo el endurecimiento por “limite de reflejo de fase” (anti-

phase boundary, APB) durante el movimiento de dislocaciones.

L F {
N --J.n' - .__‘_.-\.___.
T . b ol Ordered,L1
oo % o.
P Pl P
o 1 =
L. » ;

L%

LA

Figura 2.4. Estructura L1, de v' [2].

La coherencia con la matriz gamma permite el endurecimiento por lazos
(looping) de dislocaciones durante temperaturas de servicio intermedias. Ofrece un
amplio rango de fracciones volumétricas que van de 3% a 65% [11]. Practicamente la
resistencia a la termofluencia es proporcional al porcentaje en volumen en rangos de
temperatura de 700°C a 980°C, Figura 2.5. Gamma prima experimenta tres mecanismos
de endurecimiento por dislocacion: corte, lazos alrededor de v', y trepado (climb), lo

anterior se profundizara en el CAPITULO 3.

2.4.3 Gamma segunda prima

A finales de los afios 1950s, Eiselstein introdujo una nueva fase endurecedora que hacia

equipo con vy'. El alto contenido de niobio en la aleacion Inconel 718 genero y". Difiere
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de y' en los siguientes aspectos: su estructura cristalina es DO, tetragonal centrada en el
cuerpo en lugar de FCC, Figura 2.6, precipita a un ritmo mas lento, permitiendo mejor
maleabilidad, se observa como particulas en forma de disco homogéneamente
distribuidas con tamafios de didmetro de ~30nm y grosor de ~5nm, por consiguiente

provee mayor resistencia que y' en fracciones volumétricas iguales. Inconel 718 contiene

alrededor de 15% " junto con 4% de v', sin embargo es menos estable que y' ya que a

temperaturas arriba de 700°C se transforma en 3.
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0

Figura 2.5. Efecto de la fraccion volumétrica de y' en el ensayo

de esfuerzo a la ruptura [11].

H Nb
@ Ni

Figura 2.6. Celda unitaria de y" [2].
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2.4.4 Delta

Termodindmicamente la fase & es mas estable que y" [12]. Tiene una
composicion NigNb con estructura ortorrombica (DO,), Figura 2.7. Precipita por
nucleacion preferentemente en las fronteras de grano, seguido de un crecimiento en
forma de placas delgadas que se extienden a través de los granos, aunque la nucleacion
también puede ser en forma intergranular. En algunas aleaciones su presencia implica
pérdida de dureza por la degradacion de y", también se asocia con el incremento en la
susceptibilidad del agrietamiento en caliente. Sin embargo la fase también tiene efectos
positivos, como limitar el crecimiento de grano durante tratamientos de solubilizado. Se
ha demostrado que la presencia de & con la morfologia y ubicacion apropiada provee
resistencia a la fractura en fronteras de grano cuando se somete el material a

termofluencia [12].

Figura 2.7. Estructura ortorrombica DO, de fase & [13].

2.5 Grupos

2.5.1 Hierro-niquel

La clase mas importante de superaleaciones hierro-niquel son las endurecidas por
precipitacion. A-286 (UNS S66286), V-57 (UNS K66545) o Incoloy 901 (UNS N09901)

son ejemplo de aleaciones endurecidas por gamma prima. Otras superaleaciones hierro-
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niquel consisten en modificaciones de acero inoxidable endurecido por solucion solida,
como la 19-9DL (UNS K63198) o Incoloy 800H (UNS NO08810). Este grupo de

aleaciones invariablemente son trabajadas mecanicamente [1].

2.5.2 Base niquel

Aunque hay aleaciones base niquel endurecidas por solucién solida, las mas
importantes son aquellas endurecidas por precipitacion sobre la matriz FCC. Las
aleaciones con adiciones de titanio y aluminio serdn endurecidas por y'. Dichas
aleaciones son tipicamente forjas como Waspaloy y ATl 718 PLUS o fabricadas por
procesos de vaciado como el IN-713 (NO7713). Las aleaciones con niobio endureceran
por y". Como el IN-718. Algunas aleaciones contienen niobio, aluminio y titanio, y son

endurecidas por gamma prima y segunda prima.

Las aleaciones base niquel que endurecen por solucion sélida son representadas
por Hastelloy X (UNS N06002) e IN 625 (UNS N06625). El endurecimiento es apoyado

por otros compuestos como carburos.

Una tercera clase de superaleacion base niquel es la endurecidas por dispersion
de dxidos, por ejemplo el IN-MA754 (UNS NO7754), que es endurecido por particulas
inertes como el itrio [1]. Puede usarse como forja, en su condicion de vaciado o para

procesos especiales como metalurgia de polvos.

2.5.3 Base cobalto

Las aleaciones base cobalto son endurecidas especialmente por una combinacion
de carburos y elementos en solucién sélida. La principal aplicacion de estas aleaciones
son piezas vaciadas y forjas. Un ejemplo de piezas vaciadas es la Stellite X-40 (UNS
R30031) y de forja la L-605 (UNS R30605). Ningun compuesto intermetalico posee el
grado de utilidad de y', se ha encontrado que sirve como endurecedor para un amplio

rango de sistemas base cobalto [1].



TABLA 2.1
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ELEMENTOS DE ALEACION Y SU EFECTO EN SUPERALEACIONES [1]

Efecto Base hierro Base cobalto Base niguel

Endurecedores en solucion solida Cr, Mo Wb, Cr. Mo, Ni. W_ Ta | Co, Cr, Fe. Mo, W_ Ta. Re
Estabilizadores de matriz FCC C. W, Ni Ni
Formacion de Carburos

MC Ti Ti W, Ta, Ti, Mo, Nb, Hf

M7C3 L Cr Cr

M23C6 Cr Cr Cr, Mo, W

MeC Mo Mo, W Mo, W_Nb

Carbonitruros: M(CIN) C.N C.N C.N
Formadores de v' Ni3(Al, Ti) Al Ni. Ti Al Ti
Retardan la formacion de fase 1 (Ni3Ti) Al Zr S
Incrementa la temperatura de solucion de y' .. . Co
Precipitados e intermetalicos endurecedores Al Ti. Nb Al Mo, Ti. W_Ta Al Ti. Nb
Resistencia a la oxidacion Cr Al Cr Al Cr.Y,La Ce
Mejora la resistencia a la corrosion en caliente La ¥ La Y. Th La. Th
Resistencia a la sulfuracion Cr Cr Cr, Co. &1
Mejora las propiedades de termofluencia B o B.Ta
Mejora la resistencia a la ruptura B B, Zr B
Refinadores de tamafio de grano .. B.C. 7Zr Hf
Facilita su trabajo Ni3Ti
Retarda la coalescencia de y' Re

2.6 Proceso de fabricacion en superaleaciones forjadas

Las superaleaciones trabajadas mecanicamente son fabricadas partiendo de

procesos de fusién, que mezcla los principales elementos de aleacion, como el horno de

arco eléctrico seguido por la descarburacion con oxigeno y argon (EAF/AQOD) vy la

fusion por induccion al vacio (VIM). Posteriormente se realiza una refusion para quitar

impurezas que no pueden ser eliminadas en la fusion. El horno de fusiéon con lecho

electroconductor (ESR) y el horno de arco al vacio (VAR) son ejemplo de procesos de

refusion.

El producto de la refusion es un lingote que se somete a un proceso de

conversion para homogenizar su microestructura, resultando una palanquilla (billet) que
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es la materia prima de la forja. En la forja se secciona la palanquilla, después somete a
una serie de procesos de deformacion y laminacion para la obtencion del producto final.

2.6.1 Proceso EAF/AOD

El proceso EAF/AOD fue desarrollado para la fusion de aleaciones ferrosas con
alto contenido de cromo, como aceros inoxidables. Se puede apreciar en el nombre del
proceso que se divide en dos partes, el horno de arco eléctrico (EAF) y el envase para

descarburacion con oxigeno y argén (AOD).

El proceso inicia con la carga de materia prima. Los electrodos forman el arco
eléctrico, después de la fusion se introduce carbonato de calcio para hacer la escoria, por
medio de lanzas se introduce oxigeno al metal fundido que interactla con elementos
cémo el carbono, silicio y aluminio, estos reaccionan y se remueven hacia la escoria o la
atmosfera. Cuando se logra la quimica deseada se vierte el metal fundido al horno
cuchara o envase del AOD sin dejar pasar escoria. La escoria se vacia en otro recipiente

para su posterior desecho o reproceso.

Electrodos

Canasta de
Piquera carga

Piso

Horno
cuchara

Figura 2.8. Esquema del horno de arco eléctrico [1].
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El metal fundido sigue su proceso en el AOD, el envase es recubierto en su
interior por ladrillos refractarios. Al fondo de envase se ubica una tobera que inyecta

argon y oxigeno para la refinacion del metal.

2.6.2 Proceso VIM

El proceso VIM provee una reduccion significativa de los contenidos de oxigeno
y nitrégeno. Se carga el horno y en un ambiente al vacio se lleva a cabo la fusién por

medio de induccion. Figura 2.9.

[\ Bobina
principal

Espiral de__| .
calentamiento ~ Crisol de

ladrillos

Espiral de__,_,..,
enfriamiento

Base

Figura 2.9. Esquema del proceso VIM [1].

2.6.3 Proceso VAR

En el proceso VAR se vuelve a fundir el material que se obtuvo de los procesos
EAF/AOD o VIM, en una camara de vacio y un crisol enfriado por agua, Figura 2.10.
Pasa una corriente directa a través del electrodo (que se constituye de la materia prima)
al fondo del crisol. El calor generado por el arco funde la cara del electrodo y las gotas

solidifican en el crisol, conforme el volumen se incrementa el nuevo lingote es formado.
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El crisol del VAR es sumergido en un tanque de agua para su enfriamiento. La
preparacion del electrodo es una parte importante para la fabricacion y se constituye de
materiales de alta calidad. Oxidos no son deseados en el proceso VAR. Los parametros
mas importantes que definen el proceso de fusién son el diametro del electrodo y

lingote, la distancia del arco y la velocidad de fusion.

Embolo
o _+Fuente
A DC
Vacio 2
B
U gn
m
)
i 1
salida - — Electrodo
de agua
Guia =] [~ Crisol de cobre
de agua
Contenedor —__f L Abertura de arco
de agua
U
F—  Metal fundido
Lingote sdlido
i Fondo de cobre

i
Entrada de agua L_l

Figura 2.10. Esquema del proceso VAR [1].
2.6.4 Proceso ESR

El proceso ESR no se lleva a cabo en vacio. La fuente de calor que causa la
fusién del electrodo es una escoria compuesta de fluorita (CaF;) y otros o0xidos. Se lleva
a cabo por corriente alterna que fluye a través del electrodo, luego pasa por la escoria
para continuar su flujo a través del lingote hasta el fondo del crisol, Figura 2.11. ElI ESR
produce un lingote mas limpio con menor cantidad de azufre que el VAR. Los tres
principales parametro que definen el proceso son: didmetro del lingote y electrodo,

profundidad de inmersion del electrodo en la escoria y velocidad de fusion.
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Figura 2.11. Esquema del proceso ESR [1].

2.6.5 Conversion de lingote a palanquilla

19

Cuando se obtiene el lingote de los procesos de refusion (ESR y VAR) presenta

una microestructura heterogénea, al centro del lingote presenta un tamafio de grano

grueso debido a que la zona central es la ultima en enfriarse permitiendo el crecimiento

del grano. Entonces del centro hacia la orilla del lingote se tendra diferentes tamafios de

grano. El proceso de conversion a palanquilla permite homogenizar el grano o bien

reducir su marcada heterogeneidad.

El proceso consiste en una serie calentamientos y deformaciones, el primer paso

se realiza arriba de la temperatura de solucién de y' y & (1120°C IN718 y 1170°C

Waspaloy), y se termina deformando a temperaturas de solubilizado para el caso del

IN718 a 1010°C [14].
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Lingote Etapa 3 de deformacion Etapa 4 Palanquilla (Billet)

Figura 2.12. Seccidn transversal en diferentes pasos de deformacion en conversion a

palanquilla [14].
2.6.6 Forjado

Hay dos principales procesos de forjado, el forjado abierto (open-die forging) y
el forjado con dado impresor (closed-die forging), se limitara la explicacion al proceso
por forjado abierto en fabricacion de anillos sin costura, que es el usado en el actual

desarrollo.

Se inicia con el corte de la palanquilla, la longitud del corte dependerad del
tamano de anillo deseado. Luego el material se calienta y pasa a ser deformado en una
prensa. Cuando se tiene la altura deseada se lleva a cabo el proceso de perforado

(punching), donde se realiza un corte circular al centro de la pieza, Figura 2.13.

' E Dado plano J - - .
' Anillo
/ . E J - mat Punzdén

C O T

a) b) q)

Figura 2.13. Esquema de proceso de forjado, a) cilindro sin deformar, b) prensado y c)

perforado.
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El anillo, resultado del perforado, continta por un proceso de laminacion para
obtener las dimensiones deseadas, Figura 2.14. Los factores criticos en el proceso de

forjado son: material, temperatura y velocidad de deformacion.

a)

Rodillo Axial

Anillo al final

Anillo al inicio

Rodillo Longitudinal

Figura 2.14. Esquema del proceso de laminado, a) inicio, b) fin.

2.6.7 Tratamiento térmico

Al finalizar el proceso mecanico la mayoria de las superaleaciones son tratadas
térmicamente con varias intenciones. El tratamiento térmico (TT) consiste en la
aplicacion de calor por un determinado tiempo para lograr principalmente reducir
esfuerzos, mover atomos para homogenizar la aleacidén, promover el crecimiento de

grano, disolver fases y precipitar fases.

2.7 Aleacion ATI 718 PLUS ®

2.7.1 Desarrollo de la aleacion ATl 718 PLUS ®

La aleacion IN718 es la aleacion base niquel méas usada, entre un 55% y 70%,
para turbinas de avién [4], a pesar de su gran uso en motores de reaccion se limita su uso

a temperaturas de ~650°C. Aleaciones con mayor capacidad que la IN718 contienen
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materias primas mas costosas [15], como el cobalto y molibdeno, y son mas dificiles de
procesar. Las aleaciones Rene 41 (UNS N07041) y Waspaloy se usan cominmente para
aplicaciones arriba de 650°C, sin embargo son dificiles de forjar en comparacion con el
IN718. La aleacion 718 PLUS entra en juego cuando se busca extender la temperatura
de uso hasta 704°C sin perder las propiedades de maleabilidad, con un bajo costo de

penalizacion [4, 15].

2.7.2 Quimica

Los estudios para crear el 718Plus comenzaron en 1997. El desarrollo se llevo a
cabo en plantas piloto y estudios con modelacién. Cao observd que la relacion en
porcentaje atbmico 4:1 Al/Ti provee una combinacion optima de resistencia a elevada
temperatura y estabilidad térmica [4]. Se optimiz6 la estabilidad térmica, esfuerzo a la
ruptura y resistencia a la tension con 9% de cobalto, 10% de hierro y 1% de tungsteno.
Ademas se tiene los mismos niveles de niobio y molibdeno que en la aleacion IN718. La

quimica se presenta en la TABLA 2.2 [5].

TABLA 2.2

COMPARACION EN LA QUIMICA DE IN718, 718PLUS Y WASPALOY

Aleacion C Ni Cr Mo W Co Fe Nb Ti Al P B
IN 718 0.03 B 1810 2.80 - — 185.00 340 1.00 0.45 0.007 0.004
718 Plus | 0.02 E 1800 275 1.00 9.00 10.00 545 0.70 1.45 0.014 0.004

Waspaloy | 0.04 B 1940 425 - 1325 - — 300 1.30 0.006 0.006

2.7.3 Precipitados

Estudios realizados por Cao confirman que la aleacion 718Plus es endurecida
principalmente por y' con un porcentaje en peso de entre 19.7 y 23.2, dependiendo la

cantidad de 6. La segunda fase mas importante es 6, para un tratamiento térmico de
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950°C se obtiene un porcentaje de entre 6 y 7.5 [8]. Xie y coautores por medio de
calculos termodindmicos presentaron un diagrama de tiempo-temperatura-

transformacion (TTT) para la aleacion 718Plus, Figura 2.15, la aleacion presenta una

temperatura de solucion de fase y'a 989°C y 6 a 1060°C [16].

1100

Solucion de & (1060°C)

1000 Solucién de V7" (989C)

NiM en forma de lamina

900 F 0+Ni Al sNbyg s

Temperatura, °C
o)
(=]
(=]
L]

600 i M I W T i P W T i b i bbbl N S WY
0.01 1 100

Tiempo (h)

Figura 2.15. Diagrama TTT de aleacion 718Plus [16].

2.7.4 Tratamiento térmico

Las propiedades mecanicas son funcion de su microestructura que esta
fuertemente influenciada por su procesamiento termomecanico. La apropiada fraccion
de volumen, tamafio y distribucion de fase & son importantes para obtener buenas
propiedades mecanicas después del tratamiento térmico [4]. La estructura ideal de una
pieza recién forjada debe contener poca cantidad de fase 6 en las fronteras de grano [17].
Forjas que terminan su trabajo en caliente por debajo de la temperatura de solucién de &
limita el crecimiento de grano. Se sugiere un tratamiento de solucion entre 954°C y
982°C por una hora y enfriada en aire forzado, seguida de un envejecido en dos pasos
uno a 788°C por 8 horas seguido de otro a 704°C por 8 horas [4].



CAPITULO 3

MECANISMOS DE ENDURECIMIENTO

3.1 Introduccioén

Las imperfecciones atomicas pueden dividirse principalmente en defectos
puntuales, lineales y superficiales. Las dislocaciones son imperfecciones lineales, se
introducen en el cristal durante la solidificacion y se incrementan cuando el material se
deforma permanentemente. Aunque en todos los materiales hay dislocaciones, son
especialmente Utiles para explicar la deformacion y el endurecimiento de los metales.
Las dislocaciones proporcionan un mecanismo para explicar la deformacion pléstica,
que es el efecto acumulado del movimiento de muchas dislocaciones cuando se aplica
una carga. Por lo tanto el proceso de deslizamiento, causado por dislocaciones, tiene

gran importancia para entender el comportamiento mecanico de los metales [3].

Los limites de grano son defectos superficiales, la microestructura de algunos
materiales consiste en muchos granos, un grano es una porcion de material donde el
arreglo atémico es casi idéntico, la orientacion del arreglo de atomos en cada grano
vecino es diferente. Un limite de grano es la superficie que separa cada grano. Un
método para controlar las propiedades de un material es por medio del tamafio de grano
[3]. Al reducir el tamafio de grano, aumenta la cantidad de granos, asi aumentara la
superficie de limites de grano, en consecuencia las dislocaciones tendran muchos

obstaculos para su movimiento y en consecuencia la resistencia del material aumenta.
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Todo defecto en un cristal aumenta la energia interna en la zona donde se ubica
la imperfeccion. Si una dislocacion se encuentra con una zona de alta energia requerira
mayor esfuerzo para desplazarse en esa zona [3]. En los materiales, defectos como

precipitados y limites de grano sirven como traba de dislocaciones.

3.2 Endurecimiento por deformacion

Las dislocaciones hacen imperfecta la estructura cristalina. Al aumentar la
cantidad de dislocaciones se aumenta la resistencia del material debido a que al crecer la
densidad de dislocaciones se interrumpe el movimiento entre ellas. Cuando se deforma
plasticamente un material se incrementa la densidad de dislocaciones, este mecanismo se

conoce como endurecimiento por deformacion.

Antes que se deforme un metal, la densidad de dislocaciones aproximada es de
10° cm de lineas de dislocacién en un centimetro ctbico [3, 18]. Cuando se aplica una
deformacion plastica la dislocacién se mueve por su plano de deslizamiento y encuentra
obstaculos que anclan sus extremos. Al continuar aplicando la deformacion, la
dislocacién trata de moverse y comienza a formar un arco. Continla arqueandose hasta
formarse un bucle y asi se crea una nueva dislocacion, Figura 3.1, este mecanismo para

generar dislocaciones se llama fuente de Frank-Read.

. 0o

(@) (b) (c) (d)

Figura 3.1. Fuente de Frank-Read, a) dislocacion, b) se mueve la dislocacion formando

un arco, c¢) se forma un bucle y d) se forma una nueva dislocacion [3].
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Después de la deformacion las dislocaciones pueden aumentar hasta 10" cm de

lineas de dislocacion por centimetro cubico de metal [3].

Si una deformacidn se presenta arriba de 0.4T; de la temperatura de fusion del
metal se considera deformacion en caliente, si es por debajo de 0.4T; de se considera

deformacion en frio.

El material deformado en frio estd constituido por granos con gran cantidad de
dislocaciones (Figura 3.2-a). La recuperacién consiste en ingresar energia térmica para
que las dislocaciones se muevan y formen fronteras de una estructura subgranular
(Figura 3.2-b). La recristalizacion forma nuevos granos a partir de una poligonizacién
de la estructura y elimina la mayoria de dislocaciones (Figura 3.2-c). Si la temperatura
es lo suficientemente alta se llevara a cabo el crecimiento de grano, de manera que los

granos pequefios se unen y formaran granos mas grandes (Figura 3.2-d) [3].

c) d)

Figura 3.2. Efecto de trabajo en frio y recocido. a) Trabajado en frio, b) después de

recuperacion, c¢) después de recristalizacion y d) crecimiento de grano [3].

La diferencia entre la deformacion en caliente a la deformacion en frio radica en
el hecho de que la recristalizacion (recristalizacion dinamica) y crecimiento se lleva de

forma continua, Figura 3.3.
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Figura 3.3. Esquema de deformacion en caliente.

3.3 Endurecimiento por solucién sélida

Los defectos puntuales distorsionan la perfeccion de la estructura cristalina.
Cuando la estructura cristalina del material base asimila por completo &tomos de otro
elemento se forma una solucién sélida. Si una dislocacion se encuentra con una zona
distorsionada por el atomo huésped necesitarda mayor esfuerzo para continuar su
deslizamiento. Si en forma intencional se introducen atomos intersticiales o

sustitucionales, se produce un endurecimiento por solucion solida [3].

En la formacion de una solucidn solida sustitucional, normalmente se involucra
una sustitucion de iones, o atomos por otros diferentes. Sin embargo, los criterios son
muy estrictos para que un atomo forme un soluto sustitucional en un material. Las reglas
gue determinan si los &tomos pueden ser sustituidos por otros son las de Hume-Rothery.
Para dos s6lidos que formaran una solucién solida sustitucional: la diferencia en tamafio
entre el soluto y el solvente debe ser menor de ~15%, las electronegatividades del soluto
y el solvente deben ser comparables, las valencias del soluto y solvente deben ser

similares, las estructuras cristalinas deben ser iguales [18].
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La posibilidad de formar una solucion sélida intersticial depende del tamafio,
valencia y afinidad quimica, excepto el tipo de estructura el cual solo se aplica para el
caso de las soluciones solidas sustitucionales. EI nimero y tipo de impurezas
intersticiales es afectado principalmente por el tamafio del soluto con respecto al de los
huecos intersticiales en el solvente. Atomos grandes en huecos pequefios causan
deformacion local severa de la estructura cristalina. Los atomos que poseen un tamafo
cercano al de los huecos intersticiales del solvente causaran poca deformacién

estructural.

Los &tomos de soluto pueden interactuar con las dislocaciones por los siguientes
mecanismos: interaccion elastica, interaccién por modulo, interaccion por falla de
apilamiento, interaccion eléctrica, interaccion en orden de corto rango e interaccion en
orden de largo rango [18]. De los mecanismos antes mencionados la interaccion eléstica,
por médulo y de largo rango, son de largo rango, estos son relativamente insensibles a la
temperatura y contindan actuando alrededor de 0.6T:. Las otras tres interacciones son
barreras de corto rango, solo contribuyen en la curva de esfuerzo-deformacion a menores

temperaturas [18].

La interaccion elastica se lleva a cabo entre los atomos de soluto y las
dislocaciones, generando campos de esfuerzo causado por la deformacién elastica entre
ellos. El endurecimiento debido a una interaccion elastica es directamente proporcional
al desajuste del soluto. Unicamente 4tomos sustitucionales impiden el movimiento de
dislocaciones de borde. Solutos intersticiales interacttan en dislocaciones tanto de borde

como de tornillo [18].

La interaccion por modulo ocurre si el atomo de soluto altera el mddulo del
cristal. Si el soluto tiene un médulo de corte menor que la matriz la energia del campo
de deformacion de la dislocacion sera reducido y habra una atraccion entre atomos de
soluto y la matriz. La interaccion por médulo es similar a la elastica, la diferencia esta en
el modulo de corte, que es resultado de un cambio local del médulo de corte total, las
dislocaciones de borde y tornillo tendran interaccion [18].
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La interaccion por falla de apilamiento o interaccion de Suzuki crece debido a
que los atomos de soluto se segregan preferentemente en las fallas de apilamiento
contenidas en dislocaciones extendidas. Para que esto suceda el soluto debe tener
solubilidad preferencial en fallas de apilamiento de estructuras HCP para el caso de
materiales FCC. Mientras se incrementa la concentracion de soluto dentro de las fallas
de apilamiento se disminuye la energia de falla de apilamiento e incrementa la
separacion de dislocaciones parciales. Entonces el movimiento de las dislocaciones
extendidas se hace mas dificil y trabajo adicional debe realizarse para unir las
dislocaciones parciales [18].

La interaccion eléctrica se incrementa debido a la carga asociada con los atomos
de soluto con distinta valencia que permanecen localizados alrededor de los 4&tomos de
solvente. Los atomos de soluto se vuelven centros de carga e interactian con
dislocaciones que tienen dipolos eléctricos. La interaccion eléctrica es mucho mas debil
que la interaccién por modulo y elastica, se vuelve importante cuando hay gran

diferencia entre las valencias del soluto y el solvente y la desalineacion es pequefia.

La interaccion de orden de corto rango aumenta por la tendencia de los &tomos
de soluto a arreglarse, asi los atomos de soluto buscaran ser mayoria en una zona para
tender al equilibrio sin llegar al agrupamiento. Lo opuesto al orden de corto rango es el
agrupamiento, donde los 4&tomos de soluto tienden a agruparse en regiones de la red. El
endurecimiento ocurre debido a que el movimiento de dislocaciones a través de una

region de orden de corto rango o un agrupamiento es mas dificil [18].

La interaccién de orden de largo rango se eleva en aleaciones que forman
superredes. En una superred hay un arreglo periddico de largo rango de atomos distintos.
El movimiento de una dislocacion a través de la superred crea regiones de desorden
[lamados “limites de reflejo de fase” (anti-phase boundaries, APB), debido a que los

atomos a traves del plano de deslizamiento se ordenan fuera de fase, Figura 3.4.
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Figura 3.4. Representacion de un limite de reflejo de fase.

Las dislocaciones se separan en dos por el APB. El ancho del APB es el
resultado del balance entre la repulsion eléstica de las dos dislocaciones con un mismo
signo y la energia del APB. El esfuerzo requerido para mover una dislocacion a través

de una region de largo rango es:

To = Yap/ W (3.1)

donde yapp €s la energia del APB y w es el espacio del APB. Debido a que el APB se
produce por un proceso de deslizamiento, la velocidad de endurecimiento por

deformacion es mayor en la condicion ordenada que en la desordenada.

La resistencia al movimiento de dislocaciones por solucion sélida se debe a
varios factores. Las dislocaciones en forma aparente no son obstaculizadas por atomos
de soluto ya que muchas interacciones en promedio promoveran el movimiento, Figura
3.5a).

En una solucidn sélida aleatoria, siempre que la dislocacién permanezca recta no
habra fuerza en la dislocacion ya que la suma algebraica de todas las energias de
interaccion sera cero. Mott y Nabarro proporcionaron una teoria clave al sefialar que las
dislocaciones generalmente no son rectas, en cambio las lineas de dislocaciones son
flexibles de manera que la linea no tiene que moverse simultineamente y puede tomar
posiciones de menor energia. El radio de la curvatura que puede alcanzar la dislocacion

bajo un esfuerzo t; en atomos de soluto es:
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R=~— (3.2)

donde G es el mddulo de corte y b es el vector de Burgers. La interaccion entre barreras
de dislocacion depende del promedio del espaciamiento A. En atomos individuales de

soluto distribuidos a través de la red cristalina, A es muy pequefia y esta dada por:

r=alc’ (3.3)

donde a es el espacio interatomico y c es la concentracion atomica de soluto [18]. El
espacio A de los campos de esfuerzo local del soluto sera mucho menor al del radio del
dobles que puede alcanzar la dislocacion por el esfuerzo local. Entonces L < R y la

dislocacién se movera en longitudes mayores, Figura 3.5 b).

(g o &
] o O
Q9 Q
& 4 O
(o] o (8]

Figura 3.5. a) Linea recta de dislocacion en solucion sélida, b) linea de dislocacién
flexible [18].

3.4 Endurecimiento por tamafio de grano

Los defectos superficiales como los limites de grano modifican el arreglo
atobmico de un material cristalino. Al reducir el tamafio de granos, aumenta la cantidad
de granos, asi aumenta la superficie de limites de grano, en consecuencia las
dislocaciones tendran muchos obstaculos para su movimiento, asi la resistencia del

material aumenta y se conoce como endurecimiento por tamafio de grano.
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Se ha demostrado que un material policristalino se endurece por deformacion 9.5
veces mas rapido a un monocristalino [18]. Una relacién entre el esfuerzo de cedencia y

el tamafio de grano es la Hall-Petch:
oo = oi + kD2 (3.4)

donde oy es el esfuerzo de cedencia, o; esfuerzo de friccion, representa la resistencia
total de la red del cristal al movimiento de dislocaciones, k es el parametro que mide la
contribucion de las fronteras de grano al endurecimiento y D el didmetro de grano. Se
debe tener cuidado en el uso de granos pequefios (~4nm) ya que hard predicciones

cercanas a la resistencia teorica de corte, tal afirmacion es un error [18].

3.5 Endurecimiento por precipitacion

Para que un precipitado se forme debe ocurrir nucleacién y crecimiento. El
cambio en la energia libre requerida para la nucleacion de un precipitado sélido esférico

en la matriz sélida es:

AG = % T3 AGy(g—sp) T 4 T2Cop + %mﬁs (3.5)

AGy representa el cambio de energia volumétrica, 64g €S el cambio de energia necesario
para crear el area unitaria de la interfaz, € es la energia de deformacioén por unidad de
volumen, que es la energia necesaria durante la nucleacion y el crecimiento para permitir
el ajuste de un precipitado en la matriz que la rodea [3]. Igual que en el caso de la
solidificacion, la nucleacion ocurre mas facilmente en superficies, tendiendo a un
minimo la energia relacionada con la energia superficial. Por ello el precipitado nuclea

de forma heterogénea con mayor facilidad en la frontera de grano.

El crecimiento del precipitado ocurre generalmente por difusion. Los atomos en

difusion deben alejarse de sus posiciones originales, pasan a través del material hacia el
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nacleo y se incorporan en la estructura cristalina del precipitado. Para lograr
adecuadamente el endurecimiento por precipitacion se debe realizar varios tratamientos

térmicos.

En el tratamiento térmico por solucion se calienta la aleacion por encima de la
temperatura de solvus y se mantiene hasta que se produzca una solucion sélida o
homogénea. Aqui se disuelve el precipitado reduciendo las segregaciones presentes en la
aleacion. Después del tratamiento térmico por solucion la aleacién se enfria rapidamente
y exclusivamente contiene alfa. Los 4&tomos no tienen tiempo de difundir hacia sitios de
nucleacion, evitando la formacion del precipitado. Después del enfriamiento la

estructura es una solucion sélida sobresaturada.

Al final la solucion sobresaturada se calienta a una temperatura por debajo de
solvus, el tratamiento a esta temperatura se conoce como envejecido, los a&tomos sélo
pueden difundir lentamente, antes de formar el precipitado 6 estable se producen
precipitados muy delgados conocidos como zonas Guinier-Preston (GP). Conforme se
sigue envejeciendo, mas atomos difunden en el precipitado y las zonas GP-I aumentan
de espesor formando GP-ll. La continua difusion forma precipitados con un grado
mayor de orden llamados 6'. Manteniendo la aleacion a la temperatura de envejecido se

logra la precipitacion de la segunda fase. Al final se produce 0, Figura 3.6. Los

precipitados fuera de equilibrio GP-1, GP-11 y 6" son precipitados coherentes [3].

Zonas GP

Tiempo de envejecido —>
Tamafio de particula —»

Figura 3.6. Esquema del tiempo de envejecido con el esfuerzo de cedencia.
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Cuando las particulas son pequefias las dislocaciones pueden cortarlas, para el
caso de la fase NizAl una primera dislocacion causa un APB y una segunda dislocacion
la corta, Figura 3.7. Hay seis formas en que una particula impide el movimiento de
dislocaciones estas son: deformaciones coherentes, energia de falla de apilamiento,
estructura ordenada, efecto del modulo, energia de interfase y morfologia, y esfuerzo por

friccion de red.

Figura 3.7. a) Particulas de y' cortadas con tamafio de 140nm en Nimonic 105 (UNS

N07105) [2], b) esquema de corte de particula [18].

Mott y Nabarro reconocieron que los campos de deformacion coherente
resultantes del desajuste entre la particula y la matriz son fuentes de endurecimiento. Los
precipitados que tienen energias de fallas de apilamiento muy diferentes a la matriz, la
interaccidn de dislocaciones y particulas puede ser dominada por una variacién local del
ancho de la falla cuando el deslizamiento de dislocacién entra a la particula. Hirsch y
Kelly demostraron que el incremento en esfuerzo es proporcional a la diferencia entre

las fallas de apilamiento de la particula y la matriz [18].

El endurecimiento debido a particulas ordenadas es responsable de la buena

resistencia a elevada temperatura en superaleaciones endurecidas por y'. Si las particulas
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tienen una estructura ordenada, como la L1, de y', una primera dislocacion introduce un

APB y una segunda dislocacion corta la particula, Figura 3.8. El esfuerzo de corte critico
resuelto, 1., debido a particulas ordenadas esta dado por:

1/2
-'I"rrz*pb E?E*pbfr
T = —
°  2b (H%Gbﬂ f (36)

donde G es el mddulo de corte, yapy la energia del APB, b el vector de Burgers, r el radio
de la particula y f la fraccidén de volumen [2]. EI modelo es conocido como barrera de
dislocaciones débilmente unidas (weakly coupled dislocations). Existe otro modelo
Ilamado barrera de dislocaciones fuertemente unidas (strongly coupled dislocations), es

usado cuando el espaciamiento entre particulas es semejante al didmetro de las particulas

[2].

— Dislocacion 1

Dislocacion 2/—

Figura 3.8. Esquema del corte de y', el area en color gris representa el APB.

Debido a que la energia de la dislocacion depende linealmente del médulo local,
las particulas que tienen un modulo distinto a la matriz incrementaran o reduciran la
energia que necesita la dislocacion para atravesar una distorsion por modulo. En la
mayoria de las aleaciones no hay gran diferencia entre el médulo de la particula y la

matriz, de manera que el efecto de endurecimiento es poco notable [18].

Cuando una particula es cortada por una dislocacién generalmente produce un
espacio de un vector de Burgers en la interfase de la particula y la matriz. Este proceso

incrementa el area superficial de la particula, entonces hay un incremento en la energia
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superficial y suministra un esfuerzo externo. El incremento debido al esfuerzo de

friccion entre la particula y la matriz es llamado esfuerzo de Peierls.

Los modelos matematicos para describir el esfuerzo en mecanismos especificos
de particula-dislocacion, reflejan un incremento en el esfuerzo al aumentar el tamafio de
particula y la fraccion volumétrica. Eventualmente se llega a un punto donde la particula
es muy dificil de cortar, en lugar de cortarla las dislocaciones buscan la forma de

rodearla.

Para el caso de precipitados no coherentes sobre envejecidos Orowan propuso un
mecanismo de endurecimiento, para determinar esfuerzo, 1o, necesario para que una

dislocacidn pase a través de los precipitados esta dado por:

Gb
Tgp = T (37)

En la Figura 3.9 se describe el mecanismo de Orowan, la etapa 1 muestra una
dislocacion recta acercandose a dos particulas. En la etapa 2 la linea se comienza a
doblar y en la etapa 3 se alcanza una curvatura critica. Etapa 4, debido a que los
segmentos de dislocaciones que se encuentran en el otro lado de las particulas tienen
signos opuestos, pueden aniquilarse sobre parte de su longitud, dejando un lazo de
alrededor de la particula. Al final se libera la dislocacion y sigue su movimiento.

_J_:_;F . . @ @
A
.——j‘— L [ @ @
= l —t s
(1 (2) {31 (4] 15]

Figura 3.9. Representacion por etapas del mecanismo de endurecimiento por dispersion
de Orowan [18].



CAPITULO 4

TECNICAS DE CARACTERIZACION Y

EVALUACION

4.1 Introduccion

Proporcionar informacion de las herramientas utilizadas en una investigacion es
primordial para su entendimiento. La primera seccién del capitulo precisa los
instrumentos usados para determinar los atributos peculiares del material. Se explicara
en forma breve microscopia electrénica de barrido y andlisis térmico diferencial. La
segunda parte presenta las formas de estimacién de datos, en especial el uso de pruebas
de hipotesis con los estadisticos de prueba de normalidad, prueba F y prueba Z, asi como

el analisis de repetitividad y reproducibilidad.

4.2 Técnicas de caracterizacion

4.2.1 Microscopia electronica de barrido

El microanalisis se ve limitado por microscopios épticos debido a que la longitud
de onda de trabajo se encuentra en el rango de los 400 y 700nm. El microscopio
electronico permite trabajar a menores longitudes de onda, lo que permite incrementar

las magnificaciones. EI microscopio electronico de barrido (MEB) proporciona
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informacién variada: topografia, caracteristicas de la superficie de un objeto, forma
tamafio, relieves. Composicion, reconocimiento de fases, informacion de los elementos

que lo componen. Informacién cristalografica, muestra el arreglo atdbmico del material.

La Figura 4.1 ilustra los componentes principales de un microscopio electrénico
de barrido (MEB). El filamento produce un haz de electrones que es acelerado por una
diferencia de potencial. EI anodo atrae los electrones y los direcciona hacia las lentes
magnéticas. Las lentes magnéticas sirven para enfocar la muestra, unas restringen el
paso de electrones a cierto &ngulo y otras ajustan el espesor del haz. La bobina de
barrido hace que se escanee la muestra en forma de cuadricula situando el haz en puntos
por un periodo de tiempo. Cuando el haz llega a la muestra se producen diversas

interacciones, como los electrones retrodispersados, electrones secundarios y rayos X.

-#— Filamento

Anodo —=
-#—— Haz de electrones

Lentes magnéticas ——g |: | J

g l }Iléﬂl— Bobina de barrido

Detector de electrones
Retrodispersados Detector de electrones
Secundarios

Muestra —»

Figura 4.1. Representacion de componentes en el MEB.

Cuando el haz de electrones choca con la muestra se generan diferentes sefiales,
mientras el haz se mantenga intermitente habra un volumen donde ocurren las

interacciones dentro de la muestra, el volumen depende de factores como el nimero
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atomico del material, voltaje de aceleracion y el angulo de incidencia del haz. Se pueden
describir dos principales categorias en la dispersion de electrones, los elésticos o
electrones retrodispersados y los inelasticos o electrones secundarios. Los electrones
secundarios se presentan por interacciones inelasticas debido los choques entre los
electrones del haz y los electrones més probables en la superficie del material (electrones
de la banda de conduccidn). La energia que se transfiere es suficiente para superar la
funcién de trabajo, energia que une al electron con el solido, para después ser expulsado.
Los electrones son expulsados por interaccion Coulombica, son considerados de baja
energia y son facilmente recolectados por un detector con voltaje positivo. Los
electrones secundarios interactian con la superficie de la muestra obteniendo

informacién de la topografia.

Los electrones retrodispersados se elevan debido a choques entre los electrones
del haz y el nucleo del &tomo, a mayor nimero atomico, Z, mayor cantidad de electrones
retrodispersados. Debido a que ocurre una dispersion elastica se tiene como resultado un
muy bajo o nulo cambio de energia. Al presentar altas energias no se puede colocar un
detector con voltaje positivo por que atraeria el haz incidente. El detector mas comin
usado es llamado barrera detectora superficial, son dispositivos en estado sélido
fabricados de materiales semiconductores. Es colocado sobre la muestra y detecta todos
los electrones retrodispersados que choquen con éste. Los electrones retrodispersados

dan informacién de composicion interpretado por contraste.

Cuando se disminuye el area escaneada se produce una magnificacion, se
determina midiendo la relacion de longitudes del escaneo. La resolucion es la distincion
0 separacion que puede apreciarse entre dos objetos préximos en el espacio. Aunque se
tenga una gran magnificacion para observar cosas pequefias resolucién no es lo mismo

que magnificacion.

Si no hubiera aberraciones en el sistema de lentes electromagnéticas, Unicamente
seria necesario incrementar el &ngulo que forman los electrones que convergen en un

punto para incrementar la densidad de corriente a tamafio de haz constante. Debido a las
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aberraciones presentes en el sistema, el angulo debe mantenerse pequefio de manera que
la densidad de corriente en un haz esta limitada. Existen distintos tipos de aberraciones
como la cromatica, esférica y el astigmatismo. La aberracion cromatica se presenta
cuando las lentes generan diferentes longitudes de onda de forma que se producen
diferentes puntos focales. La aberracion esférica sucede cuando las lentes, en donde los
electrones inciden paralelamente, posicionan en un foco diferente los electrones, de tal
forma que no convergen en un punto. El astigmatismo ocurre cuando los electrones de

uno de los ejes del lente no convergen en el punto de enfoque.

A partir del &ngulo 6ptimo, una forma de mejorar la resolucion es reducir el

diametro, dmin, del haz de electrones que choca con la muestra:

13 iT 8
d, =1.29C4 2 7.92(J—Jx109 +1 (4.1)

c

donde C; es la aberracion esférica, A es la longitud de onda de los electrones, i es la
corriente, T es la temperatura y J. es la densidad de corriente. Los filamentos juegan un
papel importante en la resolucion de la imagen. Mientras méas densidad de corriente
permita el filamento mejor resolucion puede ser alcanzada. Operando a 100 kV (ejemplo
de microscopio electrénico de transmision), los filamentos de tungsteno normalmente
operan con una densidad de corriente de 5 A/lcm?, los filamentos de LaBs operan a una
densidad de corriente de 10> A/cm?, los cafiones de emision de campo en frio operan a

una densidad de corriente de 10° A/cm?, mientras los Schottky a 10° A/cm? [19].

Para poder ver algo en un MEB se necesita que la muestra sea conductora,
muestras no conductoras pueden ser recubiertas con un material conductor para obtener
informacién de ésta. Hay MEBs que por medio de vapor se genera una interaccion
electron-vapor-muestra evitando el recubrimiento, sin embargo la calidad de imagen no

se puede comparar a la obtenida en muestras conductoras.
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4.2.2 Andlisis térmico diferencial

El andlisis térmico diferencial (ATD) mide los cambios de energia mientras una
muestra es calentada, enfriada o sostenida a una temperatura, el valor de energia medido

depende del efecto de la referencia y no es absoluto.

En un andlisis térmico diferencial se engloban un conjunto de técnicas que
permiten el estudio del comportamiento térmico de los materiales. Generalmente se
muestra en unidades de uV en el eje y. EI cambio energético medido depende del efecto
de la referencia [20]. El cambio de energia permite identificar una variedad de
transformaciones como la transicion vitrea, cristalizacion, transformaciones de fase,

fusién, oxidacion y descomposicion por mencionar algunas, Figura 4.2.

Transicion
vitrea o
—/ Fusion

Cristalizacion

Oxidacién
0
descomposicion

Flujo de energia - exotérmica

Temperatura

Figura 4.2. Ejemplo de transformaciones que se pueden presentar en un ATD.

Encapsular la muestra es necesario para prevenir la contaminacién del equipo.
Hay que asegurarse que el material del contenedor de la muestra no se funda, ya que los
cambios que presente el contenedor serdn medidos. Algunas muestras muy estables
pueden ser medidas sin encapsular, por ejemplo metales estables en un bajo rango de
temperatura, esto beneficia en una mayor transferencia de calor a la muestra. La

velocidad de calentamiento es un pardmetro muy importante, dependiendo del equipo se
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puede manejar velocidades de 0.001 y 500°C/min, cominmente se maneja una velocidad
de 10°C/min, a mayor velocidad de medicion menor sera la resolucion. El tamafio de la
muestra puede variar dependiendo del material y aplicacion, muestras grandes pueden
colapsar con el reblandecimiento o fusion generando informacién con ruido,

generalmente se usan muestras de 1 a 50 mg.

4.3 Técnicas de evaluacion

En un experimento aleatorio existe la inseguridad sobre si ocurre un evento. La
probabilidad es la medida con la que se espera ocurra un evento. La estadistica utiliza
grandes conjuntos de datos numéricos para obtener inferencias basadas en el calculo de

probabilidades.

Un conocimiento importante en la probabilidad y estadistica es la esperanza
matematica de que ocurra un fenémeno aleatorio (X), se nombra con frecuencia como
media de X y se representa por u (poblacional) o po (muestral). La media es un valor
representativo o promedio de los valores de X. La varianza es la esperanza del cuadrado
de la diferencia de dicha variable respecto a su media, es una medida de dispersion de
los valores que presenta la variable aleatoria alrededor de la media, se representa por o
0 s°. La raiz cuadrada de la varianza se llama desviacion estandar, se representa por o 0
s. La probabilidad de que ocurra un evento de éxito en una prueba es p, la probabilidad

de fracaso es q, q es igual a la sustraccién de uno y p.

La distribucion normal, también Ilamada distribucion gaussiana es de los
patrones de distribucion de probabilidad continua méas importantes. Si X tiene una
funcion de distribucién normal con media p y varianza o°, Z serd la variable

estandarizada correspondiente a X [21]:

Z=(X-wlo (4.2)
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Entonces el valor esperado de la media Z es 0 y la o es 1, sustituyendo la funcion
de densidad para Z se obtiene la funcion de densidad normal estandar, f(z), y esta dada
por [21]:

flz) = i_e-z‘ /2 (4.3)

V2T

La grafica que se presenta en la Figura 4.3 indica las areas de 1, 2 y 3
desviaciones estandar de la media, que equivalen a 0.6827, 0.9545 y 0.9973 del area
total que es 1.

fizl

-3 -2 -1 0 1 2 iz
< (8.27%—>

95.45% >

09.73%

F 3

~

L

Figura 4.3. Gréfica de la distribucion normal [21].

4.3.1 Pruebas de hipotesis para dos muestras

Las inferencias sobre poblaciones con la evidencia que da una muestra son
conocidas como decisiones o pruebas estadisticas. Para llegar a una decision se realizan
suposiciones de la poblacion y son llamadas hipotesis estadisticas. Para realizar una
prueba estadistica se consideran cuatro elementos: la hipdtesis nula o0 Hg, la hipétesis

alternativa o Hj, el estadistico de prueba y la region de rechazo. Cuando se pone a
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prueba una hipdtesis esta sujeta a dos tipos de errores que prevalecen cuando se decide
entre dos opciones. Podemos rechazar la hipotesis nula cuando en verdad es verdadera, o
bien aceptar Hp cuando es falsa y alguna hipotesis alternativa es verdadera. Estos errores

se llaman errores tipo | y tipo Il respectivamente.

Al probar una hipotesis hay dos posibles resultados, rechazarla o no rechazarla
(se dice que no rechazar la hipdtesis no implica aceptarla y cominmente se dice “no hay
evidencia para rechazar la Hy”). En cualquier decision hay una probabilidad de error.
Cuando la Hy se rechaza existe una probabilidad de error tipo | y se conoce como nivel
de significancia denotada por o ésta delimita la region de rechazo. Al aceptar la Hy la

probabilidad de ser falsa se conoce como error tipo 1l y se denota por . TABLA 4.1.

TABLA 4.1

TIPOS DE ERROR

Hipotesis nula

Decision Verdadera Falsa
Rechazar Ho Error tipo | (a) Decision correcta (1 - B)
Aceptar Hyp Decision correcta (1 - a)  Error tipo 11 (B)

4.3.1.1 Prueba de Normalidad

Se conocen diferentes métodos para determinar si el comportamiento de datos es
gaussiano, como el Kolmogdrov-Smirnov (K-S) o Anderson-Darling (A?), sin embargo
la prueba K-S pondera en mayor medida los datos cercanos al centro, se limita al detalle
de la prueba A? que da mas peso a la ponderacién en las colas que la K-S [22]. TABLA
4.2 y Figura 4.4.
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TABLA 4.2

PRUEBA ESTADISTICA DE NORMALIDAD

1. Hipétesis nula: Ho: A% = Ay
2. Hipotesis alternativa:
Prueba de una cola Prueba de dos colas
Hi: A% > A A%< Ay Hy: A% # Ag
3. Estadistico de prueba:
A2=—n—-58 (4.4)
S = Z [th( i) +1In(1— F(Yny1-4))] (4.5)

donde F es la funcion acumulada de distribucién y Yi son datos ordenados [22].

4. Region de rechazo

Prueba de una cola Prueba de dos colas
A2>A20AZ< A2 A% > Ay 0 A% <Ay’
(i aiz /2
0 A, -Ags 0 Ay

Figura 4.4. Region de rechazo en A,® y A’
4.3.1.2 Prueba Z

El analisis en muestras grandes depende del teorema central de limite, dice que la

funcién de distribucién en la suma de n variables aleatorias es asintéticamente normal,
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asi se justifica la normalidad de los estadisticos de prueba [21,23]. Z es un ejemplo de
estadisticos de prueba para inferencias con muestras grandes, n > 30, sirve para
determinar la igualdad de medias [23]. TABLA 4.3y Figura 4.5.

TABLA 4.3

PRUEBA ESTADISTICA Z

1. Hipotesis nula: Ho: 1 = o
2. Hipotesis alternativa:

Prueba de una cola Prueba de dos colas

Hiip>po; n<po Hi:p# po
3. Estadistico de prueba:

Z=(X-uo)!s (4.6)

4. Region de rechazo

Prueba de una cola Prueba de dos colas

Z>72,0Z<-Z, Z2>Zy202Z<-Zy
i i v
0 Za Lan 0 Zan

Figura 4.5. Region de rechazo en Z, y Z,»

4.3.1.3 Prueba F

Para el analisis de muestras pequefias el teorema de limite central se hace

impreciso, entonces se debe saber si el comportamiento de distribucién es gaussiano. La
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prueba F se usa cuando se tiene una distribucién normal y se desea conocer la igualdad
en dos varianzas [23]. TABLA 4.4 y Figura 4.6.

TABLA 4.4

PRUEBA ESTADISTICAF

1. Hipo6tesis nula: Ho: $1° = s5°
2. Hipotesis alternativa:
Prueba de una cola Prueba de dos colas
Hiisi® > 5% 51° < 5 Hii s’ #55°

3. Estadistico de prueba:

F=s,°/5 (4.7
4. Region de rechazo
Prueba de una cola Prueba de dos colas
F>F, F > Fup
a) b)
o a2
y y
0 Fa 0 Fa/2

Figura 4.6. Region de rechazo a) prueba de una cola F, y b) prueba de dos colas Fy»
4.3.2 Andlisis de varianza
En el tema anterior se presentaron métodos para hacer inferencias en medias y

varianzas para dos muestras. Si se busca extender el analisis para cualquier niUmero de

medias se usa la técnica de analisis de varianza o ANOVA [23]. En un ANOVA k es un
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grupo de datos, n es el nimero de muestras aleatorias del grupo k y tiene un valor x, y ¥
es la media general de los valores x. La suma de cuadrados total, SC Total, se describe

en la siguiente ecuacion:

SC Total =SCI=Z{XE-—:E}2 (4.8)
=1

SC Total se divide en la suma de cuadrados de tratamientos (SCT), que es una
medida de la variacion entre las medias de la muestra, y la suma de cuadrados del error

(SCE), que mide la variacion dentro de las muestras.

SC Total = SCT + SCE (4.9)

Para usar la prueba F y comparar k medias de la muestra, los datos se seleccionan
aleatoria e independientemente y deben distribuirse normalmente con una varianza
comun [23], TABLA 4.5. Al recolectar los datos necesarios se finaliza con la TABLA
4.6.

TABLA 4.5

PRUEBA ESTADISTICA F PARA COMPARAR k MEDIAS DE LA MUESTRA

1. Hipotesis nula: Ho: 1 = pp =...= pk
2. Hipotesis alternativa: H;: uno o mas pares de medias difieren.
3. Estadistico de prueba:

F=CMT/CME (4.10)
donde F se basa en vi = (k — 1) y v, = (n — k) grados de libertad (G.L.), CMT es el
cuadrado medio de tratamientos y CME es el cuadrado medio del error (ver ecuaciones en
la TABLA 4.1).

4. Region de rechazo: F > F,

donde F, se encuentra en la cola superior de la distribucion F (con vy y v,) (Figura 4.6-a)
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TABLA 4.6

ANOVA PARA k MUESTRAS ALEATORIAS INDEPENDIENTES

Fuente G.L. SC CM F
Tratamientos k-1 SCT CMT =SCT/(k - 1) CMT/CME
Error n-k SCE MCE = SCE/(n — k)

Total n-1 SC Total

4.3.2.1 ANOVA de dos factores

Si un investigador cree que el efecto en las propiedades mecénicas de un material
se debe a dos variables en un tratamiento térmico (ej. temperatura y tiempo), las
variables son conocidas como factores. Los estados de un factor se llaman niveles [23].
De manera que si se busca estudiar el factor a 900°C y 1000°C con los niveles 1, 2y 3
horas, se pueden hacer inferencias de sus interacciones, TABLA 4.7. Si se representa los
factores como Ay B se obtiene lo siguiente:

SC Total = SCA + SCB + SC(AB) + SCE (4.11)

donde SCA es la suma de cuadrados del factor A, SCB es la suma de cuadrados del
factor B, SC(AB) es la suma de cuadrados que mide la interaccién entre los factores Ay

B, y SCE es la suma de cuadrados de error, la variacion sin explicacion es igual a [23]:
SCE =SCT - SCA - SCB - SC(AB) (4.12)
La suma de cuadrados SCA y SCB son los efectos de los respectivos factores,

SC(AB) es el efecto de la interaccion de factores, la suma de cuadrados tienen la misma
funcién que en el ANOVA. Al recolectar los datos se termina con la TABLA 4.8.
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TABLA 4.7

PRUEBA ESTADISTICA PARA UN EXPERIMENTO DE DOS FACTORES

Para probar la interaccion AB

1. Hipétesis nula: Ho: no hay interaccion entre los factores A y B.
2. Hipdtesis alternativa: H: los factores actian en forma reciproca.
3. Estadistico de prueba:

F = CM(AB)/ CME (4.13)
donde F se basa en vy = (a—1)(b — 1) y v, = ab(r — 1) grados de libertad. CME es el cuadrado
medio del error y CM(AB) es el cuadrado medio de la interaccion (ver ecuaciones en la
TABLA 4.7).

4. Region de rechazo: F> F,

donde F, se encuentra en la cola superior de la distribucion F (con v, y v,) (Figura 4.6-a)
Prueba para el efecto de A

1. Hipétesis nula: Hy: no hay diferencia en las medias del factor A
2. Hipdtesis alternativa: H;: dos 0 mas medias del factor A difieren.
3. Estadistico de prueba:

F=CMA/CME (4.14)
donde F se basaenv; =a— 1y v, =ab(r—1) grados de libertad. CMA es el cuadrado medio de A
(ver ecuacion en la TABLA 4.7).
4. Regi6n de rechazo: F > F, (Figura 4.6-a)

Prueba para el efecto de B

1. Hipotesis nula: Hy: no hay diferencia en las medias del factor B
2. Hipdtesis alternativa: H;: dos o mas medias del factor B difieren.
3. Estadistico de prueba:

F=CMB/CME (4.15)
donde F se basaenv; =b -1y v, =ab(r — 1) grados de libertad. CMB es el cuadrado medio de B
(ver ecuacion en la TABLA 4.7).
4. Region de rechazo: F > F, (Figura 4.6-a)
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TABLA 4.8

ANOVA PARA r REPLICAS DE UN EXPERIMENTO DE FACTORES A CON a
NIVELES Y B CON b NIVELES

Fuente G.L. SC CM F

A a-1 SCA CMA=SCA/(a-1) CMA/CME

B b-k SCB CMB=SCB/(b-1) CMB/CME
SC(AB)

AB (a-1)(b—k) SC(AB) CM(AB) = a—D(b-1) CM(AB)/CME

Error ab(r-1) SCE CME =SCE /ab(r-1)

Total abr-1 SC Total

4.3.3 Medicion de repetitividad y reproducibilidad

La repetitividad es la variacion de las mediciones obtenidas con un instrumento
de medicion usado en repetidas ocasiones sobre la misma muestra por el operador. La
reproducibilidad es la variacién del sistema de medicion causado por diferentes

operadores utilizando el mismo instrumento para medir la misma muestra.

Entonces un analisis de repetitividad y reproducibilidad (R&R) sirve para
determinar donde se encuentra la variacion del sistema de medicion. Se conocen dos
métodos de anélisis R&R, el método de rango y medias, y el método ANOVA, se
limitara la explicacion al altimo mencionado que es el usado en el trabajo presente. El
método ANOVA es el método mas preciso ya que permite cuantificar la variacién por la
interaccion de factores [24]. Las ecuaciones de repetitividad, Ry, reproducibilidad, R», la

interaccidn entre factores, |, y el sistema de medicion R&R se presentan a continuacion:

R, = 6VCME (4.16)




CMA — CM(AB)
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R&R = [RZ+R} +1?
R

52

(4.17)

(4.18)

(4.19)

donde n es el nimero de variables aleatorias, y los deméas elementos son presentados en

la TABLA 4.7. La variacion entre parte y parte, Vp, y la variacion total del sistema de

medicion, V' se presentan a continuacion [24]:

—
—e (CMB — CMAB

d !

N darn

N
V= N|'R&,R2 +VF

(4.20)

(4.21)



CAPITULO 5

METODOLOGIA

5.1 Introduccioén

El objetivo del desarrollo es la observacion del efecto de las fases y' y & en
diferentes procesos termomecanicos de la aleacién ATI 718Plus, en el capitulo presente
se plantea la elaboracién de cada medicion para cumplir la meta propuesta. Se
presentaron en capitulos anteriores las ecuaciones que reflejan el efecto de
endurecimiento por precipitacion, principalmente modelos para precipitados esféricos
como vy'. Por otra parte se puede inferir como se lleva a cabo la precipitacion de las fases

en la aleacion ATI 718Plus observando el diagrama TTT presentado en la Figura 2.15.

Se planea continuar el desarrollo de la aleacion ATI 718Plus tomando en cuenta
términos de densidad numérica y radio de particula en las ecuaciones de precipitacion,
en base a los tratamientos térmicos usados en el desarrollo tecnoldgico presentado por
Covarrubias [7] y con el apoyo de métodos estadisticos.

Las pruebas Z y F sirven para distinguir las variaciones del proceso de
preparacion. Debido a que el método de andlisis para la medicion de fraccion de
volumen no estd estandarizado, el uso del anélisis de repetitividad y reproducibilidad

puede ser considerado para conocer la variacion del sistema de medicion.
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5.2 Proceso de fabricacidén y muestreo

Se inicié con una palanquilla (billet) fabricada por procesos VIM + VAR con
diametro de 203 mm, la composicién quimica se presenta en la TABLA 5.1. Se cort6
una parte de la palanquilla para obtener un anillo perfilado sin costura de 80 kg. Las
dimensiones finales del anillo son 560 mm de didmetro externo, 455 mm de diametro

interno y 150 mm de altura.

TABLAS.1

COMPOSICION QUIMICA EN PALANQUILLA DE ATI 718PLUS

Elemento o Mo W Co Fe Nb Ti Al Ni
(% en peso)

1. 0.020 1793 2.69 1.03 9.17 9.73 548 0.76 1.51 Bal.

2. 0.020 1787 269 1.03 9.12 9.71 548 0.76 151 Bal.

Promedio 0.020 1790 2.69 1.03 9.15 9.72 548 0.76 1.51 Bal.

Se realiz6 el forjado en un rango de temperaturas de entre 1000°C y 1060°C. Se
extrajeron segmentos del anillo y se trataron térmicamente con temperaturas de
solubilizado de 950°C-980°C-1010°C entre 1 y 2 horas, enfriado en aire. Ademas se dio
un envejecido por igual de 788°C por 8 horas enfriado en el horno hasta 704°C, més 8
horas a 704°C enfriado en aire [7], Figura 5.1.

El andlisis microestructural fue realizado en forma transversal al anillo, primero
se cortd una parte tangencial para después hacer el montaje y analizar la seccién
transversal, Figura 5.2. El corte fue realizado con sierra enfriado por liquido refrigerante.
El material fue maquinado resultando una forma cilindrica con un tamafio de 1 cm de

diametro y una altura de 1 cm.
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Figura 5.1. Esquema de fabricacion y tratamiento térmico en forja de ATl 718Plus
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Figura 5.2. Obtencion de la muestra para el analisis microestructural
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5.3 Preparacion de la muestra

Se tomaron en cuenta principalmente dos factores para la preparacion de la
muestra, la adecuada manipulacién para llegar a un pulido acabado espejo y un arreglo

que permita realizar una celda electroquimica para efectuar un ataque electrolitico.

5.3.1 Montaje, desbaste y pulido.

El montaje fue realizado en baquelita, la muestra se colocd al centro de un
émbolo en una maquina para el curado de baquelita, el tiempo y temperatura de curado
fue de 7 minutos y 180°C con una presion de 25 kN. Se extrajo la pieza caliente para su
posterior enfriamiento en agua, es importante resaltar que la temperatura de curado

usada no modifica las propiedades del material en estudio.

El desbaste se realiz6 con lijas de carburo de silicio de 320, 500, 800, 1200, 2400
y 4000 granos por pulgada. Se llevo a cabo en una maquina giratoria, las particulas del

SiC y la muestra se removieron con agua.

Se lavo la muestra antes de pulirla para evitar contaminar el pafio. En el pulido se
uso polvo de alumina de 3 um, se mezclé con agua para formar una pasta y se extendio
de manera uniforme en el pafio. El acabado se realizé en forma circular agregando agua

periédicamente para evitar que la pasta se seque.

5.3.2 Ataque electrolitico

El ataque electrolitico se lleva a cabo cuando se aplica un potencial eléctrico a la
muestra usando un circuito externo, el arreglo consisti6 en una muestra (anodo)
acompariado de un material para cerrar el circuito (catodo) inmerso en un electrolito

(reactivo de ataque) [25], Figura 5.3. En la TABLA 5.2 se muestran los reactivos usados
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en el desarrollo presente. Se mezcld primero el &cido nitrico y fosforico, por Gltimo se
agregé el &cido sulfarico.

Voltimetro
Amperimetro

Recipiente
metalico

L
\, x Interruptor

110V -CD

Recipiente
Figura 5.3. Esquema del arreglo para el ataque electrolitico
TABLAS.2

REACTIVOS USADOS PARA REVELAR v'y 3 [26]

Reactivos Concentracion (%) Cantidades (ml)

HNO; 70 40
HsPO4 85 10
H,SO4 95-98 50

5.3.2.1. Relaciones de corriente

Las relaciones de voltaje-corriente en una interaccion electroquimica varian con
los metales y diferentes tipos de electrolitos. A bajas relaciones de voltaje-corriente se
Ileva a cabo el ataque electrolitico y con altas se realiza un electropulido [25]. La grafica

de voltaje y densidad de corriente presentada en la Figura 5.4 muestra distintas regiones.
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En la region A-B se realiza el ataque electrolitico, donde los iones positivos del
metal dejan la muestra y difunden en el electrolito, aqui se llevo a cabo la disolucion de
la matriz gamma sin llegar a disolver los precipitados y' y 6, también se conoce como
desintegracion anddica directa. La region B-C muestra una condicion inestable, mientras
que en la C-D muestra una estable, esta ultima es la condicion 6ptima para que ocurra el
pulido. En la regién D-E se generan burbujas rompiendo la pelicula de pulido causando

corrosion por picadura [25].

Desintegracion Anddica £
<—Directa r{ Indirecta / >

Me + 20H —— Me0 + H,0 + 2e
MeO + 2H' —= Me’ * + H,0

Me % Me " ° 'Zei Me —_— Me" " ¢ 2e

B

|
|4UH -+ 0; + 2H,0 + de

I
|
i_(_ Rango de pulide | Formacionde

éptimo Oxigeno

Densidad de corriente, Acm?

|
|
|
|
.

-— Ataque o Pulide

Y

Voltaje , V

Figura 5.4. Gréfica de voltaje-corriente en la interaccion electroquimica, se indican las
regiones de ataque y pulido [25]

5.3.2.2. Preparacion de la muestra para cerrar el circuito eléctrico
La baquelita actta como aislante eléctrico de la muestra, se implementd una

adaptacion al montaje para lograr manipular la muestra durante el pulido y permitir un

flujo de corriente efectivo. La adaptacion consistio en lograr el contacto de un alambre
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de cobre con la muestra a través de la baquelita, Figura 5.5. Cada muestra se examin6

con un multimetro para asegurar el flujo de corriente.

Figura 5.5. Adaptacion para cerrar el circuito eléctrico

5.3.2.3 Reproducibilidad y repetitividad del ataque

Para la mayoria de las muestras el ataque metalografico sigue siendo un método
empirico [25], esta caracteristica resulta en una gran variedad de metodos de ataque,
nomenclaturas poco concisas y frecuentemente hay una falta de conocimiento en el
mecanismo de ataque. Un ataque es dificil de reproducir y repetir a pesar de lo sencillo
que aparenta ser. En un ataque electroquimico hay numerosos factores que modifican su
reproduccion como el tiempo, voltaje, densidad de corriente, agitacion y de cambio en la
marca o lote de fabricacion de reactivos, por mencionar algunos. Algunos métodos
aumentan la reproducibilidad del ataque como el ataque potenciostatico, que permite
medir la velocidad del ataque, la pérdida de masa y el ataque ionico [25]. Sin embargo
con el método convencional hay formas de medir la repetitividad de un operador con
apoyo de métodos estadisticos, de manera que se consigue tener una estimacion
cuantitativa y evitar términos como el ataque a o0jo que es normalmente usado en el

empirismo de un método de ataque.
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5.3.2.4. Procedimiento

Se us6 una fuente de poder que suministra energia en corriente directa, permitio
regular el voltaje y amperaje. Debido al desconocimiento del ataque y a que no se
encontraron datos de amperaje, tiempo y densidad de corriente, se llevo a cabo una serie
de ataques a prueba y error para encontrar una ventana de ataque Optimo. Se comenzé
con el uso de 6V y el electrolito presentado en la TABLA 5.2 [26]. La matriz de pruebas
para encontrar un ataque optimo se presenta en la TABLA 5.3, el area de ataque fue de

1 cm? en la misma muestra, entre cada ataque se desbasté y puli6 la muestra.

TABLA 5.3

MATRIZ DE PRUEBAS PARA ENCONTRAR UN ATAQUE OPTIMO

Amperaje (A) Voltaje (V) Tiempo (s) | Amperaje (A) Voltaje (V) Tiempo (s)
1 6 10 5 20 20
5 6 10 1 20 10
1 6 20 5 20 20
5 6 20 15 20 10

15 6 10 4.5 20 10
4.5 6 10 15 20 20
1.5 6 20 4.5 20 20
4.5 6 20 2 20 10
2 6 10 4 20 20
4 6 20 2 20 10
2 6 10 4 20 20
4 6 20 2.5 20 10
2.5 6 10 35 20 20
3.5 6 20 2.5 20 10
2.5 6 10 35 20 20
3.5 6 20 3 20 10
3 6 10 3 20 20
3 6 20 3.5 20 18
1 20 10 3.5 20 12
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5.4 Determinacion de la densidad numérica de '

Uno de los propdsitos de la estereologia es obtener informacion cuantitativa de
una micrografia. En una imagen donde se observa el tamafo de grano de un material las
figuras vistas son representacion de una seccién plana y no se puede observar el grano
como figura tridimensional (3D). La clave del problema es como extrapolar secciones
bidimensionales (2D) a una realidad 3D. Estereologia viene de la palabra griega
“stereos” que significa solido, la estereologia es un cuerpo de métodos matematicos
relacionado con la determinacion de estructuras 3D a partir de mediciones 2D en las
secciones de la estructura [27].

El gedlogo Delesse en 1847 probd que la fraccion de volumen (Vy) es igual a la
fraccion de éarea (Aa) promedio de la seccion plana suponiendo que la fase es
espacialmente homogénea. Medio siglo después el gedlogo austriaco Rosiwal desarrollo
una simplificacion de la técnica de Delesse, dice que a partir de un analisis con lineas en
la fase de interés, la fraccion de longitud (L) es igual a la Aa. Después Glagolev y
Thomson desarrollaron otra simplificacion que consiste en una prueba con puntos y

encontraron que el promedio de la fraccion de puntos (Pp) es igual a L y Aa [27].

VV = AA = L|_ = Pp (51)

Entonces la fraccion de volumen puede ser estimada por la Aa, L. y Pp. De los
tres estimadores de Vv, el de conteo de puntos usualmente es mas simple. Es atil en
estructuras o fases que no pueden ser delineadas como la fase 6. De forma sorprendente
el estimador de puntos Pp es el mas preciso [27] y se detallara el procedimiento méas
adelante para determinar cuantitativamente la fase delta.

Cuando se quiere hacer inferencias en una poblacién de particulas 3D a partir de
una muestra de particulas en una seccion plana 2D, las cantidades de interés son la

densidad numérica (Ny) y la fraccion de particulas de una subpoblacion Ny. Estos son
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diferentes a las cantidades de agregados geométricos como Vy. Suponiendo que la
poblacion de particulas es espacialmente homogénea, la densidad numérica se define

como la esperanza de particulas por unidad de volumen del material.

Nv =E[N]/V (5.2)

donde E[N] es el promedio del nimero de particulas en una region y V es el volumen.
Ahora el problema a resolver es la estimacion de Ny a partir de secciones planas. Es
importante no confundir el nimero de particulas por unidad de volumen, Ny, con el

namero de particulas por unidad de area, Na, que esta dado por:

Na = E[N]/ A (5.3)

donde A es el area. La relacion DeHoff-Rhines sirve para determinar Na, suponiendo

que la particula es espacialmente homogeénea, se obtiene:

Na = E[A] Nv (5.4)

donde E[A] es el promedio de la altura de las particulas. La altura se define como la
longitud de la particula en linea normal al plano [27]. Para determinar la Ny en
particulas esféricas, como es el caso para la fase y', debido a que el promedio de la altura
E[A] es igual al promedio del didmetro de la esfera, despejando se obtiene:

Nv = Na/ E[A] (5.5)
Se calcula finalmente la Vy, recordando que la particula debe ser espacialmente
homogénea y conociendo E[V] que es el promedio del volumen de la particula, la

ecuacion es la siguiente:

Vv = E[V] Ny (5.6)
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5.4.1. Didmetro de la particula

Determinar el diametro de y' es necesario para calcular la Vv y Ny. Por medio de
un microscopio electrénico de barrido modelo FEI-NOVANANOSEM 200 y una
preparacion adecuada, se buscé lograr las magnificaciones necesarias para la medicion
de la particula. Para obtener una muestra representativa de la poblacion se planed hacer
la medicién de 30 particulas, para cada condicion de tratamiento térmico en las piezas

fabricadas.
5.4.2. Analisis de imagen

Se plane6 medir la densidad numérica de gamma prima en sesenta imagenes de
25 um?, para cada condicion de tratamiento térmico, y asi lograr obtener un promedio
significativo de la poblacidn, por lo anterior encontrar un método de andlisis de imagen
adecuado es fundamental para la ejecucién del trabajo. Se conocen diversos mecanismos
de conteo de puntos para el anlisis de imagen, sin embargo se evalué solamente el

método de conteo manual y el conteo por contraste de imagen.

En caso de que el método de analisis manual sea el mas adecuado, factores como
la repetitividad y reproducibilidad del conteo entran en juego, entonces se planea un
analisis de repetitividad y reproducibilidad por el método de ANOVA. Se llevara a cabo
en dos operadores y tres réplicas, en veinticinco iméagenes de 25 um?, debido a que se
usan Unicamente 25 imagenes, se realizara una prueba de normalidad en cada replica, de

no ser gaussiano el comportamiento se buscara realizar pruebas no paramétricas.
5.4.3 Repetitividad del ataque electrolitico

Como se menciond anteriormente el ataque electrolitico es dificil de repetir, en el
CAPITULO 4 se presentan pruebas estadisticas que permiten hacer inferencias de la
media y varianza. Una vez establecido un metodo de analisis de imagen ya sea manual o

de contraste, se procedera con las pruebas estadisticas Z y F para determinar cuanto
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difiere la medicién del promedio de particulas por unidad de area entre ataque y ataque
por un mismo operador. Se realizardn dos ataques en una misma muestra, en cada taque

electrolitico se mediran sesenta imagenes de 25 um? para cada ataque.

5.5 Probabilidad de la fase &

El uso de la simplificacion de Glagolev y Thomson, consiste en una prueba con
puntos para encontrar el promedio de la fraccion de puntos Pp y estimar Vy. El
experimento consiste en determinar la probabilidad, P, para que ocurra un evento de

éxito, p, en una prueba es igual:
P=p/n (5.7)

donde n es el total de eventos. Al obtener la probabilidad y conociendo el nimero de

experimentos de probabilidad N, se puede encontrar Pp que esta dado por:

Pp = i?ifﬁ (5.8)

S pm

Figura 5.6 Red de intersecciones para determinar 6



65

La red de puntos consistira en las intersecciones de un mallado de cinco por
cinco micrémetros en una imagen, de manera que la suma de intersecciones sera 110,

ver Figura 5.6. En cada interseccion donde coincidié la fase delta fue considerado un
evento de éxito.

5.6 ATD

Se realizard un andlisis térmico diferencial a cada condicion de tratamiento
térmico para comparar su comportamiento energético. La caracterizacion se llevaré a
cabo a una velocidad de 40 °C/min de temperatura ambiente hasta 600°C después a 5

K/min de 600°C hasta 1200°C. EIl peso de las muestras sera de 40 mg para los tres
tratamientos térmicos.



CAPITULO 6

RESULTADOS Y DISCUSION

6.1 Introduccion

Se presentan a continuacion los resultados obtenidos con los métodos de
medicién antes descritos. Con apoyo del programa JMicroVision v1.27 se analizaron las
imagenes para obtener los datos de probabilidad de 6 y densidad numérica de y'. Se tomo
la decision de usar el método de conteo manual con ayuda del programa JMicroVision.
El conteo de puntos por la forma de contrastes resultd impreciso ya que las imagenes
obtenidas del MEB varian su tonalidad y brillantez a lo largo de la imagen, de manera
que si se elige resaltar un umbral en intensidad de grises o colores sélo servira para una
seccién de la imagen. Se designé una nomenclatura para los tratamientos térmicos

usados y se presenta en la TABLA 6.1.
TABLA 6.1

NOMENCLATURA DESIGNADA A LOS TRATAMIENTOS TERMICOS

Nomenclatura  Tratamiento de solubilizado Tratamiento de precipitacion
la2hr
TT1 950°C- enfriado en aire o . o
T2 980°C-enfriado en aire 788°C-8hr-enfriado en horno a 704°C +

TT3 1010°C-enfriado en aire 704°C-2hr-enfriado en aire
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En el trabajo presentado por Covarrubias [7] se obtuvieron resultados por tamafio
de grano, Figura 6.1, mediciones de tension, Figura 6.2, tension a elevada temperatura,
Figura 6.3, y esfuerzo a la ruptura a 704°C, Figura 6.4.
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Figura 6.2. Ensayo de tension, requerimientos minimos por AMS 5441 y AMS 5442
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Figura 6.3. Ensayo de tension a 704°C, requerimientos minimos por AMS 5441 y AMS
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6.2 Repetitividad del ataque electrolitico

La principal problemaética en el ataque electrolitico fue la gran cantidad de
variables como el tiempo, agitacion, concentracion, amperaje y voltaje por mencionar
algunas. La mejor condicion de ataque encontrado fue la de 3.5 A, 20 V con un tiempo
de entre 8 y 12 segundos para un area de ataque de 1cm?. Aun fijando las principales
condicionantes para revelar las fases no se logro la repeticion entre ataque y ataque. Con
la observacion de mas de sesenta ataques electroliticos se evidencié un patron para
determinar si el ataque era eficiente o ineficiente. El patrén encontrado fue el color de la
superficie en la muestra, cuando se lograba el ataque la superficie se tornaba color

marron, de manera que se eligié como el factor determinante en la repetitividad.

Se atac6 dos veces una muestra y se realiz6 el conteo de la fase vy', hay que
resaltar que la imagen no se tomo de manera aleatoria sino selectiva en lugares donde
solo existia y'. Para hacer mas eficiente el uso del MEB se tomaron fotografias con
acercamientos a la muestra de 5000X aumentos, de forma que se obtuvieron varias
secciones de cinco por cinco micrémetros. Por medio la conversion de distancia en

pixeles se logrd hacer el mallado para obtener el area de medicion deseada, Figura 6.5.

Las imagenes fueron obtenidas por la interaccion de electrones secundarios, se
uso6 una distancia de trabajo de 5 mm, un tamafio de punto (spot size) de 3.0 nm y un
voltaje de aceleracién de 10 kV.

Con una resolucion de 2048 x 1887 pixeles se puede tener un acercamiento a los
cuadros seleccionados para la medicidn, la Figura 6.6 es una extraccién de la Figura 6.5,
se observa con claridad la fase y' aun después del acercamiento. El programa
JMicroVision posee una herramienta por conteo manual que permite con un clic cubrir
la fase que se contd, de manera que no se cometid el error de contar dos veces una
misma fase. EI metodo de conteo por contraste no fue considerado ya que al realizar la

medicion se tiene que ajustar a una escala de grises, se comprobd que la escala solo
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funcionaba en una porcién de la imagen, de forma que la medicion era erronea. Las
lineas del mallado tienen un espesor aproximado de 50 nandmetros, el didmetro
promedio de y' es de 130 nm en consecuencia cualquier fase cubierta por la linea se pudo
percibir, sin embargo estas fases no fueron contadas en la medicion y Gnicamente se
consideraron las fases dentro del cuadro, algunas fases que no se alcanzaron a revelar
tampoco se consideraron. Figura 6.7. En la TABLA 6.2 se presenta los resultados de la

medicion de fases en ambos ataques.

. 10/6/2010 | HV = mag spot det WD — 10 um
2:32:53 PM 10.0 KV/5 000 x 3.0 | TLD 5.0 mm UANL CIIDIT NNSEM 200

Figura 6.5. Imagen seccionada en cuadros de 5 x 5 um, se observa la fase gamma prima
y delta
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Figura 6.7. Ejemplo del conteo de v', se observa un total de 92 fases independientes de y'

en una seccién de 25um?



TABLA6.2.

MEDICION EN DOS ATAQUES DE LA MISMA MUESTRA

Ataque 1  Ataque 2 4 Ataque 1  Ataque 2

i @") ") ") ")
1 87 89 31 97 88
2 92 97 32 90 83
3 98 100 33 85 90
4 88 84 34 85 83
5 95 88 35 104 85
6 93 91 36 100 83
7 80 90 37 88 89
8 79 87 38 83 89
9 87 87 39 103 93

10 78 99 40 89 88

11 88 94 41 88 94

12 87 89 42 87 91

13 92 80 43 87 88

14 83 92 44 88 84

15 80 104 45 91 84

16 107 91 46 92 93

17 96 86 47 87 101

18 90 89 48 88 93

19 83 95 49 98 92

20 95 82 50 101 87

21 86 90 51 95 91

22 93 97 52 92 92

23 89 84 53 99 94

24 91 95 54 94 96

25 94 93 55 86 85

26 88 80 56 91 99

27 90 94 57 87 84

28 84 87 58 87 88

29 87 87 59 86 96

30 80 86 60 95 87
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6.2.1 Prueba estadistica Z

Se uso la prueba estadistica Z en lugar de la prueba t debido a que el nimero de
pruebas es mayor a treinta. A continuacion se presenta las cuatro partes principales de la

prueba estadistica:

Hipdtesis nula: Ho: 1 = o

Hipotesis alternativa: Hy: p # o

Estadistico de prueba: Z = 0.0945

Region de rechazo con un o de 0.05: Z,, = 1.9599

A e

Debido a que el estadistico de prueba es menor a la region de rechazo, la hipotesis nula
no se rechaza, se puede decir que no hay evidencia de que las medias entre ataque y
ataque sean diferentes con una probabilidad de error de 5%. Al buscar aceptar la Hp la
probabilidad de ser falsa es el error tipo Il, en este caso el valor de p = 0.199, quiere
decir que la probabilidad de ser es falsa es de hasta 19.9%. Visto desde el error tipo |
hay una probabilidad del 5% que la hip6tesis nula sea rechazada. El porcentaje de error
se debe a las variables no controladas en el ataque, por ejemplo la temperatura del

electrolito y la variacion propia de la muestra.

6.2.2 Prueba estadistica F

Para comparar la variacion entre ataques se usé el estadistico de prueba F, se

presenta a continuacion:

Hip6tesis nula: Ho: s:° = s5°

Hipotesis alternativa: Hy: ;° # s,

Estadistico de prueba: F = 1.3767

Region de rechazo con un a de 0.05: F, = 1.5399

A W o
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se puede decir con un nivel de confianza de 95% que las varianzas son iguales, de

manera que no se rechaza la hipotesis nula.

6.3 Repetitividad y reproducibilidad del método manual para el conteo de '

La eleccion de un procedimiento de conteo manual involucra el criterio del
operador para determinar que fases de y' son 0 no contadas. En consecuencia no sélo se

debe analizar la repetitividad sino la reproducibilidad.

—= : L S

9/29/2010 | HV | mag |spot| det | WD 10 pm
9:36:56 AM | 10.0 kV |5000 x| 3.0 | TLD|5.0 mm | UANL CIIDIT NNSEM 200

Figura 6.8. Imagen usada para el anélisis de R&R con el método de conteo manual
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Se midié R&R con el método de ANOVA con la participacién de dos operadores

y tres réplicas en 25 extracciones de 5 x 5 um, Figura 6.8, los resultados del conteo son

presentados en la TABLA 6.3, para fines de la medicion R&R se consideraron las

extracciones que contenian la fase delta 6 en el conteo de v'.

TABLA 6.3

MEDICION PARA EL ANALISIS DE R&R

Operador 1 (OP1) (y")

Operador 2 (OP2) (v")

© 00 NOo Olhs WN - H

N NN DNDDNNDNPRFPEPEPRPERPERPERPRPERPRPPRER R R
OB WDNPFP O OWOoL~NOoO ol WD - O

Replica 1
87
92
98
88
95
93
80
79
87
78
88
87
92
83
80

107
96
90
83
95
90
80
83
78
75

Replica 2
88
93
99
91
93
92
80
75
88
76
89
87
93
84
78

107
97
95
83
94
91
80
83
74
76

Replica 3
88
91

100
89
95
91
81
74
87
78
88
87
92
84
79

109
96
94
83
95
90
79
84
75
75

Replica 1
89
94

101
90
96
90
81
75
88
78
89
87
95
81
81

108
95
93
83
97
91
79
85
73
75

Replica 2
88
96

100
92
96
90
79
74
90
76
92
87
92
81
77

109
98
94
82
99
89
79
86
73
76

Replica 3
87
93
99
89
94
90
81
76
88
78
90
86
93
82
79

107
96
93
84
98
90
79
85
72
75
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6.3.1 Prueba de normalidad

Cuando se tiene muestras pequefias, n<30, se debe averiguar si el
comportamiento de la curva de datos es gaussiana para poder hacer un ANOVA, por lo

que se considerd una prueba de normalidad Anderson-Darling para cada réplica.

1. Hipétesis nula: Ho: A? = Ay?
2. Hipotesis alternativa: Hy: A% # Ag’
3. Estadistico de prueba:
OP1-Replica 1: A>=0.311
OP1-Replica 2: A? = 0.325
OP1-Replica 3: A = 0.217
OP2-Replica 1: A>=0.211
OP2-Replica 2: A% = 0.315
OP2-Replica 3: A% = 0.158
4. Region de rechazo [22] con un o de 0.05: A,? = 0.787

se observa que ninguna réplica es mayor a la region de rechazo, se puede concluir de la
prueba estadistica que todas las curvas de los grupos de datos tiene un comportamiento

normal.

6.3.2 Analisis de repetitividad y reproducibilidad

Se presenta a continuacién los resultados de una ANOVA de dos factores,
TABLA 6.4, para realizar un R&R a partir de los datos de la TABLA 6.3. La solucion
ecuaciones, presentadas en el CAPITULO 4, de repetitividad, R;, reproducibilidad, Ry,
la interaccidn entre factores, I, sistema de medicion, R&R, variacion entre parte y parte,
Vp, vy la variacion total del sistema de medicion, V son presentadas a continuacion. El
efecto en porcentaje de la variacion del sistema de medicion y la variacion de la muestra,
se exhibe en la TABLA 6.5, se realizo el calculo involucrando seis desviaciones

estandar.
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TABLA 6.4

ANOVA PARA 3 REPLICAS DE UN EXPERIMENTO DE FACTORES A
(OPERADOR) CON 2 NIVELES Y B (IMAGEN) CON 25 NIVELES

Fuente G.L. SC CM F
A a-1 SCA CMA=SCA/(a-1) CMA/CME
B b-k SCB CMB=SCB/(b-1) CMB/CME
CM(AE) = SC(AB)
AB (@-1)(b-k) SC(AB) = @-DE-1) CM(AB)/CME
Error ab(r—1) SCE CME =SCE /ab(r - 1)
Total abr-1 SC Total
Resultados

A 1 2.4 2.407 1.92
B 24 10246.0 426.916 340.62
AB 24 73.8 3.073 2.452
Error 100 125.3 1.253
Total 149 10447.5
R, = 6//CME = 6.7171 R&R = /RZ + RZ + 12 = 8.1829
R,=6 l'M = 0.0002 V, =6 |2 MAB _ 504287

| bn A an

Y

[CM{AB)—CME ——=

I=6| = 46733

"q n

V; =/R&R* +V# = 51.0883
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TABLA 6.5

R&R Y PORCENTAJE DE CONTRIBUCION

Variacion (66)  Desviacion Estandar  Varianza  Contribucion (%)

R: 6.7171 1.1195 1.2533 1.73
R 0.0002 0.0000 0.0000 0.00
| 4.6733 0.7789 0.6067 0.84
R&R 8.1829 1.3638 1.8600 2.57
Vp 50.4287 8.4048 70.6404 97.43
Vr 51.0883 8.5147 72.5004 100.00

Es importante mencionar que las ecuaciones donde la sustraccion era negativa,
como la ecuacion de reproducibilidad, para fines del calculo se consider6 como si
tendieran a cero, ya que no puede haber contribuciones negativas El porcentaje de
variacion debido al sistema de medicion es igual a 2.57%, entonces se tomG como

preciso el conteo de puntos en forma manual apoyado por el programa JMicroVision.

6.4 Diametro promedio de v'

Se determind el diametro de y' con el uso de un microscopio electrénico de
barrido. Para obtener una muestra representativa de la poblacion se midieron treinta
particulas en cada condicion de tratamiento térmico, TABLA 6.6. Se realizaron las
mediciones con una distancia de trabajo de 5 mm y un voltaje de aceleracion de 10 kV.
Con el fin de reducir los errores de medicion se realizaron acercamientos de 80000X
aumentos, Figura 6.9. Ver todas las micrografias de las mediciones de didmetro en el
APENDICE A.

La medicion de particulas fue realizada de manera aleatoria, se tomaron en

cuenta aquellas particulas brillaran mas, una particula se ve oscura cuando no se
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encuentra al nivel del plano de medicion y es comin que estas particulas no aparezcan

por completo.

22 1 10/20/2010
7:12:55PM | 10.0kV [80000x| 3.0 | TLD | 5.0 mm UANL CIIDIT NNSEM 200

Figura 6.9. Ejemplo de medicion del diametro de y'

El promedio en la medicién de didmetro de y' es de 132.81 nm, 133.96 nm, y

132.50 nm para los tratamientos TT1, TT2 y TT3 respectivamente.



TABLA 6.6

DIAMETRO DE v'
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Diametro (nm)

TT1

TT2

TT3

127.5
143.2
139.2
138.6
131.9
131.6
104.3
150.9
145.0

109.3
148.6
128.3
156.8
110.2
123.9
117.7
138.6
153.2

127.5
134.8
145.9
124.3
109.3
153.7
110.8
127.5
109.3

113.4
137.5
115.0
160.6
104.3
139.4
99.0
123.8
171.2

131.9
143.1
116.6
158.1
131.3
145.4
124.1
148.6
125.9

138.5
116.6
153.2
131.3
153.2
133.9
113.8
123.8
142.8

128.0
127.7
123.9
103.6
136.5
1715
121.6
134.8
136.0

145.2
138.7
117.5
131.1
134.8
121.1
150.9
145.9
130.8

145.7
109.3
149.5
122.9
127.7
131.2
160.3
135.6
124.7

131.2
157.3
140.1
127.7
126.4
146.4
127.5
145.2
131.3

6.5 Densidad numérica de '

En base a las pruebas estadisticas realizadas al ataque electrolitico para revelar

las fases y' y 6, y al analisis de R&R se considera que el método para llevar a cabo el

conteo de y' es adecuado para la obtencion de datos en forma precisa. Para el caso del

TT1y TT3 se realizd un conteo en sesenta iméagenes de 5 x 5 um. Para el andlisis de

repetitividad se realiz6 el conteo en el TT2 de manera que las ciento veinte mediciones

son consideradas para obtener la densidad numérica promedio. Ver imagenes en el

APENDICE B.

En la TABLA 6.7 se presenta los datos del TT1, el promedio de los datos es igual
a90.30 (v"). En la TABLA 6.8 se presenta los datos del TT3, el promedio de los datos es
igual a 82.52 (y").




TABLA 6.7

MEDICION DE DENSIDAD NUMERICA DE y' PARAEL TT1

Numero de particulas por unidad de area

(4d)
94 98 85 87 85 88
101 93 88 83 92 98
96 100 89 85 84 86
83 84 97 96 83 89
89 83 81 86 83 103
92 94 92 87 91 100
96 86 101 88 93 90
98 98 89 84 82 90
91 87 92 92 91 87
92 87 80 94 87 98
TABLA 6.8

MEDICION DE DENSIDAD NUMERICA DE y' PARAEL TT3

NUmero de particulas por unidad de area

(4]
93 74 74 81 90 76
84 77 80 74 87 81
93 78 83 80 83 81
97 72 94 91 88 78
92 97 84 86 79 90
86 77 74 73 82 91
90 81 80 80 98 86
81 84 75 87 77 71
80 75 94 78 75 84

85 71 83 77 83 76
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TABLA 6.9

MEDICION DE DENSIDAD NUMERICA DE y' PARAEL TT2

Numero de particulas por unidad de area

(¢4)
87 86 88 89 90 94
92 93 87 97 97 91
98 89 87 100 84 88
88 91 88 84 95 84
95 94 91 88 93 84
93 88 92 91 80 93
80 90 87 90 94 101
79 84 88 87 87 93
87 87 98 87 87 92
78 80 101 99 86 87
88 97 95 94 88 91
87 90 92 89 83 92
92 85 99 80 90 94
83 85 94 92 83 96
80 104 86 104 85 85
107 100 91 91 83 99
96 88 87 86 89 84
90 83 87 89 89 88
83 103 86 95 93 96
95 89 95 82 88 87

La TABLA 6.9 presenta los datos del TT2, el promedio de los datos es igual a
90.00 (y"). Conociendo el nimero de particulas en una region, E[N], de las condiciones
TT1, TT2 y TT3, y el 4rea, A, que es igual a 25um?, con la ecuacién 5.3 se calcula la

densidad numérica por unidad de area, Na:

Na=E[N]/A=90.30/25=3.612 (um™) TT1
Na =90.00/ 25 = 3.600 (um™) TT2
Na = 82.52/25 = 3.301 (um™) TT3
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Se conoce el diametro promedio de particula E[A] para los tres tratamientos,
resolviendo la ecuacion 5.5 se determina la densidad numérica por unidad de volumen,
Nv:

Ny = Na/E[A] = 3.612/0.13281 = 27.197 (um™) TT1
Ny = 3.600 / 0.13396 = 26.874 (um™) TT2
Ny = 3.301/0.13250 = 24.911 (um™) TT3

Ahora se puede estimar la fraccion de volumen Vy, calculando el promedio del
volumen de la particula E[V], considerando gamma prima como una esfera, usando la

ecuacion 5.6 se obtiene:

Vv = E[V] Ny =0.001262 * 27.197 = 0.03434 TT1
Vy =0.001315 * 26.874 = 0.03534 TT2
Vy =0.001276 * 24.911 = 0.03178 TT3

6.6 Probabilidad de la fase o

Durante el barrido realizado para capturar imagenes y determinar la densidad
numerica de y' se observa con claridad que la fase 6 posee una tendencia con respecto al
tratamiento térmico de solubilizado. Para presentar en forma cuantitativa lo que se
observa claramente, se eligié un método que involucra la probabilidad de aparicion de

fase & en una red de puntos.

La fase delta se situd principalmente en fronteras de grano de manera que se
capturaron dos iméagenes, la primera centrada en una interseccion de granos y la ultima
centrada en un grano. Las micrografias se capturaron con una amplificacion de 2500X,
un tamafio de punto de 3.0 nm, distancia de trabajo de 5mm y un voltaje de 10kV. En la
Figura 6.10 se presenta el mallado de 5 x 5 pum. Ver todas las imagenes en el
APENDICE C.
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% |5:42:27 AM | 10.0 KV |2 500 x| 3.0 | TLD

"g.,'l‘l/‘l2/2010‘ HV ‘mag spot| det

Figura 6.10. Ejemplo de mallado para determinar la probabilidad de 6

El experimento consistio en determinar la probabilidad, P, para que en una
interseccion del mallado se presente &, dicho en otras palabras ocurra un evento de éxito,
p. En un total de 110 eventos, n, el resultado de p en las imagenes centradas en la
interseccion de granos es igual a 18, 20 y 10, y en las imagenes centradas en un grano es
igual a 27, 21 y 17 en las condiciones TT1, TT2 y TT3 respectivamente, retomando la

ecuacion 5.7 se resuelve:

P=p/n=18/110=0.164 TT1
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P=27/110=0.245 TT1
P=20/110=0.182 TT2
P=21/110=0.191 TT2
P=10/110=0.091 TT3
P=17/110=0.155 TT3

Calculando Pp con la férmula 5.8 se obtiene 0.204, 0.186 y 0.122. Con el
sustento de la ecuacion 5.1 se puede decir que la Vy es igual a 20.4%, 18.6% y 12.2% en
TT1, TT2 y TT3 respectivamente.

6.7 ATD

A continuacion se presenta los resultados del andlisis de ATD, Figura 6.11, la
caracterizacion se realizé a una velocidad de 40 °C/min de temperatura ambiente hasta
600°C después a 5 K/min de 600°C hasta 1200°C.

14

-
[\

—_
o

(o2}

Sefial pV (+Exotérmica)
o

400 500 600 700 800 900 1000
Temperatura °C

Figura 6.11. Resultados del calorimetro diferencial de barrido.
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En la figura 6.11 se observa un cambio en las pendientes y se presentan debido a

la disolucién de fases cristalinas, primero y' seguido de & en un rango de temperaturas

entre 680°C y 950°C.

6.8 Sintesis de resultados

RESUMEN DE RESULTADOS

TABLA 6.10

Condicién de fabricacion

Caracteristica TT1 TT2 TT3
Radio de y' (nm) 66.40 66.98 66.25
Na (1/pm®) 3.612 3.600 3.301
Ny (1/pm®) 27.197 26.874 24.911
Vv eny' (%) 3.434 3.534 3.178
Vy en & (%) 20.4 18.6 12.2

En la TABLA 6.10 se muestra un resumen de resultados del actual desarrollo

tecnoldgico. Al comparar la densidad numérica por unidad de area con el promedio de

los resultados de esfuerzo de cedencia en el ensayo de tension a 704°C se encuentra una

tendencia similar con respecto al tratamiento térmico de solubilizado, Figura 6.12. Se

encontré una tendencia con mayor similitud entre la N y el tiempo a la ruptura
realizado a 621 MPa 'y 704°C, Figura 6.13.

Se observo que la fase delta esté relacionada con el tamafio de grano promedio,

se muestra como a mayor cantidad de precipitado disminuye el crecimiento de grano. En

la Figura 6.14 se presenta una comparacion del comportamiento en delta y tamafio de

grano.
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Figura 6.12. Comparacion del comportamiento de la densidad numérica de v', a), y el
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Figura 6.13. Comparacion del comportamiento de la densidad numérica de v', a), y el
tiempo de ruptura a 621MPa 'y 704°C, b).
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Figura 6.14. Comparacion del comportamiento de la fraccion de puntos en la fase 9, a), y

el tamafio de grano promedio, b).
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La evidencia entre el comportamiento del precipitado y' con respecto a las
propiedades mecanicas del material puede respaldarse con la ecuacién 3.6 para
determinar el esfuerzo de corte critico por particulas ordenadas. Cao reporto la energia
de limite de reflejo de fase, yapo = 0.27 J/m? para la aleacion ATI 718Plus [28]. Con las
fracciones volumétricas, f, y el radio promedio de particulas reportadas en el actual
trabajo. Ademas con el uso del mddulo de corte, G = 80GPa y el vector de Burgers, b =

0.25 nm [2], se obtiene el esfuerzo de corte critico por particulas ordenadas:

. 1/2
I.=

Yot [(E'YWJT‘)L"': ]_ 0.27 [(5 =0.27+ 0.03434 = (66.40 = 10~

_ = _ | —0.03434
2b |\ niGb? 2(25=10""0) 3.14H%H{8DH1D9}H{2.5HlD'm:I‘,) ]

TT1
= 351.78 MPa

Tc=358.22MPa  TT2
Tc=338.70MPa TT3

No obstante el endurecimiento por particulas ordenadas no es el Gnico que tiene
efecto en el material, es el conjunto de la interaccién de mecanismos de endurecimiento
como el modulo local, interfase de particula y matriz, esfuerzo de friccion entre particula

y matriz, por mencionar algunos.

Los resultados de ATD mostraron en la figura 6.11 como el cambio de pendiente
se presenta a una temperatura aproximada de 745°C en el TT1, mientras que las otras
dos muestras presentan su cambio a menor temperatura. Por lo tanto se puede inferir que
una muestra que presenta su disolucion de fases o un cambio en la pendiente a mayor
temperatura tendra mayor resistencia a temperaturas elevadas. De acuerdo a las normas
AMS 5441 y AMS 5442 el ensayo de esfuerzo a la ruptura se realiza a 704°C, en la
Figura 6.4 se presenta un resultado mas consistente de tiempo de resistencia en el TT1
respecto a los otros dos. Los resultados de ATD Yy ensayo de esfuerzo a la ruptura son
reflejo de la distribucion y cantidad de precipitados presentes en la aleacion.



CAPITULO 7

CONCLUSIONES

La hipotesis planteada se acepta parcialmente, se observd que una densidad
numérica mayor mejora las propiedades a elevadas temperaturas y a temperatura

ambiente, sin embargo no hay evidencia con el trabajo realizado que el tamafio de

didmetro en y' muestre una tendencia con respecto al tratamiento térmico.

Todas las etapas de medicion de la densidad numérica fueron evaluadas
estadisticamente, se obtuvieron valores de mas del 95% de confiabilidad a excepcion del
error tipo Il en la comparacion entre ataque y ataque en una misma muestra donde se
presentd una confiabilidad del 80%. Lo anterior lleva a recomendar que se prueben
diferentes métodos de ataque, reactivos, controlar la temperatura del electrolito o

aumentar el namero de muestras analizadas para mejorar la probabilidad de error tipo 1l
en un analisis de medias. Para concluir de forma contundente si el diametro de v'
presenta una tendencia con respecto a las propiedades mecanicas se recomienda realizar

una andlisis estadistico similar al realizado para la densidad numérica.

El tratamiento térmico de solubilizado por debajo de & solvus permite el
crecimiento de la fase 6 en las fronteras de grano. El crecimiento de fase & en las

fronteras de grano limita el crecimiento de tamafio de grano. Con un menor tamafio de

grano y la presencia de fase 6 se aumenta la concentracion de vy'.
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La densidad numérica de y' es proporcional a la cantidad de horas de resistencia

en un ensayo de esfuerzo a la ruptura. Valores de 3.6 fases de y' por um? se veran
reflejados en superar las pruebas de ensayo de esfuerzo a la ruptura de acuerdo a las
normas AMS 5441 y AMS 5442. La condicion de tratamiento térmico que da mejores
resultados en la densidad de y' es con un tratamiento térmico de solubilizado de 950°C
por 2 horas y enfriado en aire, un envejecido de 788°C por 8 horas enfriado en el horno

hasta 704°C, mas 8 horas a 704°C enfriado en aire.

La probabilidad de fase & es inversamente proporcional al tamafio de grano
promedio. Cumpliendo con el objetivo se observo el efecto de las fases y' y 6, a

diferentes procesos termomecanicos.

7.1 Sugerencias para futuros trabajos

Dada la constante comparacién en las aleaciones ATI718 Plus, Waspaloy e
INCO 718, se propone realizar un analisis similar para las otras dos aleaciones, se
pueden obtener comparaciones de precipitados y propiedades. De manera que se llegue a
entender las diferencias en propiedades e identificar oportunidades o limitaciones en la

metalurgia fisica de las aleaciones.

Obteniendo una matriz de datos confiable se puede evaluar la fabricacion de
nuevos modelos de prediccidn de esfuerzo de corte critico para particulas ordenadas.

Se propone evaluar nuevos métodos de ataque para reducir la probabilidad de
error en la medicién, asi como un andlisis similar al realizado para obtener la densidad

numérica en el trabajo actual pero enfocado en la medicion del tamafio de particula.
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APENDICE A

IMAGENES DE LA MEDICION DEL DIAMETRO EN '

1mm

Figura Al. Diametrode y'en TT1
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Figura A2. Didmetro de y'en TT1
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Figura A3. Diametro de y' en TT2
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Figura A4. Didmetro de y' en TT2
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Figura A5. Didmetro de y'en TT3
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APENDICE B

IMAGENES PARA DETERMINAR LA DENSIDAD NUMERICA DE y'

Figura B1. Se observa particulas de y'y 6 en TT1, condiciones de imagen 5000X, 10kV,

tamario de punto 3.0, distancia de trabajo 5mm, cuadricula 5 x 5 um (lineas verdes)
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Figura B2. Se observa particulas de y'y 6 en TT1, condiciones de imagen 5000X, 10kV,

tamarfio de punto 3.0, distancia de trabajo 5mm, cuadricula 5 x 5 um (lineas verdes)
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Figura B3. Se observa particulas de y'y 6 en TT1, condiciones de imagen 5000X, 10kV,
tamarfio de punto 3.0, distancia de trabajo 5mm, cuadricula 5 x 5 um (lineas verdes)
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Figura B4. Se observa particulas de y' y & en TT2-1* ataque, condiciones de imagen
5000X, 10kV, tamario de punto 3.0, distancia de trabajo 5mm, cuadricula 5 x 5 um

(lineas rojas)
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Figura B5. Se observa particulas de y' y & en TT2-1* ataque, condiciones de imagen
5000X, 10kV, tamario de punto 3.0, distancia de trabajo 5mm, cuadricula 5 x 5 um

(lineas rojas)



Figura B6. Se observa particulas de y'y 6 en TT2-2% ataque, condiciones de imagen

5000X, 10kV, tamario de punto 3.0, distancia de trabajo 5mm, cuadricula 5 x 5 um

(lineas rojas)
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Figura B7. Se observa particulas de y'y & en TT2-2% ataque, condiciones de imagen
5000X, 10kV, tamario de punto 3.0, distancia de trabajo 5mm, cuadricula 5 x 5 um

(lineas verdes)
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Figura B8. Se observa particulas de y'y 6 en TT2-2% ataque, condiciones de imagen
5000X, 10kV, tamario de punto 3.0, distancia de trabajo 5mm, cuadricula 5 x 5 um
(lineas verdes)
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Figura B9. Se observa particulas de y' en TT2-2% ataque, condiciones de imagen 5000,
10kV, tamafio de punto 3.0, distancia de trabajo 5mm, cuadricula 5 x 5 um (lineas

verdes)

Figura B10. Se observa particulas de y' en TT3, condiciones de imagen 5000X, 10kV,

tamarfio de punto 3.0, distancia de trabajo 5mm, cuadricula 5 x 5 um (lineas verdes)



Figura B11. Se observa particulas de y' y 6 en TT3, condiciones de imagen 5000X,

10kV, tamafio de punto 3.0, distancia de trabajo 5mm, cuadricula 5 x 5 um (lineas
verdes)
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Figura B12. Se observa particulas de y' y 6 en TT3, condiciones de imagen 5000X,
10kV, tamafio de punto 3.0, distancia de trabajo 5mm, cuadricula 5 x 5 um (lineas
verdes)



Figura B13. Se observa particulas de y' y 6 en TT3, condiciones de imagen 5000X,

10kV, tamafio de punto 3.0, distancia de trabajo 5mm, cuadricula 5 x 5 um (lineas
verdes)
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APENDICE C

IMAGENES PARA DETERMINAR LA PROBABILIDAD DE §

Figura C1. Se observa particulas de y'y 6 en TT1, condiciones de imagen 2500X, 10kV,

tamano de punto 3.0, distancia de trabajo 5mm, cuadricula 5 x 5 um (lineas rojas)



113

pot| det | WD — 20 ym
3.0 [TLD | 4.9 mm

Figura C2. Se observa particulas de y'y 6 en TT2, condiciones de imagen 2500X, 10kV,

tamarfio de punto 3.0, distancia de trabajo 5mm, cuadricula 5 x 5 um (lineas rojas)
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Figura C3. Se observa particulas de y' y & en TT3, condiciones de imagen 2500X, 10kV,
tamafio de punto 3.0, distancia de trabajo 5mm, cuadricula 5 x 5 um (lineas rojas)
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