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|RESUMEN

En la industria aeroespacial, las fases remanentes de las superaleaciones
debidas a procesos previos de disolucion pueden producir cambios en la
microestructura de dichas aleaciones y en consecuencia, cambios en las

propiedades de los productos, causando importantes costos para las comparniias.

El objetivo de esta investigacion es caracterizar las fases remanentes
producidas después de determinados tratamientos térmicos a altas temperaturas
de disolucion para la superaleacion de uso aeroespacial Waspaloy, esto con el
objetivo de determinar el efecto de la temperatura y el tiempo sobre la solucion

total o parcial de éstas fases (y’ y carburos).

En la parte experimental de este trabajo de investigacion, se utilizaron
diversas técnicas de caracterizacion con el fin de poder elucidar la problematica
aqui planteada. Estas técnicas son: metalografia optica, difraccion de rayos X,
analisis térmico diferencial, microscopia electronica de barrido, y pruebas de
dureza Brinell y Vickers.

Los resultados obtenidos indican que una diferencia de temperatura de
solamente 10°C a altas temperaturas (entre 1030°C y 1050°C) puede producir
importantes cambios en las fases remanentes de las aleaciones estudiadas, lo que
significa que se debe tener un control muy importante en la temperatura durante
todo el proceso de fabricacion, especialmente en piezas grandes (de mas de 1m
de diametro).
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INTRODUCCION

En la industria aeroespacial se emplean superlaciones base Ni debido a la
estabilidad de sus propiedades, a temperaturas entre 870 °C y 980 °C se utilizan para
conseguir la maxima resistencia mecanica y a temperaturas entre 1120 °C y 1200 °C,
se utilizan para conseguir una buena resistencia a la fatiga y al creep [23], ademas de
su resistencia a la fractura. Una de las aleaciones mas empleadas para la elaboracion
de piezas de motores a reaccién es la denominada Waspaloy, la cual debe sus
propiedades principalmente al endurecimiento por precipitacion de la fase y’ en un
matriz de fase y. Esta aleacién posee una excelente resistencia a temperaturas de
hasta 870°C la cual permite aplicaciones en zonas de alta temperatura del motor, tal
como la turbina de baja presion. Por otra parte se ha reportado que adiciones de
aluminio y titanio le dan alta resistencia, ademas de que tiene una buena resistencia a

la oxidacién por encima de los 1000°C. [21]

En lo referente a la industria aeroespacial regional, especificamente para el
proceso de forjado a alta temperatura de piezas para turbinas, muy a menudo se
reciben como materia prima barras de distintos proveedores con ligeras variaciones en
la composiciéon quimica de esta aleacion. Estos cambios en composicion son el origen
de cambios importantes en las propiedades mecéanicas dependiendo de los procesos
termomecanicos en combinacidén con tratamientos térmicos especificos que provocan
que, los productos finales no cumplan con los requerimientos y especificaciones que
piden los clientes, generandose problemas para la aprobacién de éstos productos. Lo
anterior puede traer como consecuencia pérdidas econdmicas importantes si no se

realizan ajustes en el proceso.

Es por esto que en este trabajo se estudian las fases remanentes de dos
aleaciones de distintos proveedores de Waspaloy después de haber sido sometidas a
distintos tratamientos térmicos en los que se variaron tanto la temperatura como los
tiempos. Esto con el fin de determinar una temperatura de partida que asegure un
estado homogéneo y libre de fases remanentes para poder partir del mismo punto en el
proceso de forjado y evitar cambios en los productos finales.
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En el capitulo dos se describe lo que es una superaleacion, su importancia en la
industria actual, su clasificacidon, y dentro de ésta, se describen las superaleaciones
base niquel, a las cuales pertenece la aleacién estudiada. Finalmente se describe la
composicién de la aleacién y sus principales propiedades, asi como el proceso de forja

que se utiliza para la elaboracion de las piezas estudiadas.

En el capitulo tres se explica el proceso que se siguié para este trabajo,
primeramente se presenta la diferencia en la composicidon quimica entre ambas
aleaciones, después se describe cdmo se prepararon las muestras y los tratamientos
térmicos de solucién que se le aplicaron a cada probeta. Finalmente se detallan las

técnicas y equipos utilizados para la caracterizacion de las probetas.

El capitulo cuatro corresponde a los resultados obtenidos y discusiones, se
analizan y discuten los resultados de difraccion de rayos X, andlisis térmico diferencial
(DTA, por sus siglas en inglés), microscopia Optica, dureza Brinell y Vickers y

microscopia electrénica de barrido (SEM, por sus siglas en inglés).

El analisis de resultados nos lleva al ultimo capitulo, el de conclusiones, en el
que se redactan las conclusiones de este trabajo. Esperando que la lectura de este
trabajo resulte de interés para profesores, investigadores, alumnos y que tenga una
utilidad para cualquier persona interesada en el ramo de las materiales, especialmente
en los empleados en la industria aeroespacial.
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I OBJETIVO GENERAL

Determinar el efecto de fases remanentes en las propiedades mecanicas
y en las temperaturas de disolucion en dos aleaciones de Waspaloy después de
diversos tratamientos térmicos de disolucion a altas temperaturas, asi como
discutir las posibles causas de la remanencia de las fases y’ y el impacto que

estas pueden tener en los procesos de fabricacion de piezas aeroespaciales.

I OBJETIVOS PARTICULARES

Determinar el efecto de las fases remanentes en las propiedades de Waspaloy.

Determinar el efecto de la temperatura de los tratamientos térmicos sobre la

presencia de las fases remanentes en Waspaloy originadas por cambios en la
composicion quimica.
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B HIPOTESIS

Existen cambios en la composicién quimica y en el proceso de manufactura de
Waspaloy que cambian la temperatura de la disolucidén de fases, lo que origina mayor

presencia de fases remanentes en condiciones similares en los procesos de forja.
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SUPERALEACIONES
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I SUPERALEACIONES

Cdémo dice Matthew J.Donachie en su libro “Superaleaciones: una guia técnica”,
las superaleaciones son en efecto, super. Por mas de 6 décadas, han proporcionado

los medios mas fiables y rentables para alcanzar altas temperaturas de operacién (870
°C) y condiciones extremas de esfuerzo mecanico en la industria aeroespacial y en la
industria de las turbinas de gas [1].

El término "superaleacion" fue utilizado por primera vez poco después de la
Segunda Guerra Mundial para describir a un grupo de aleaciones desarrolladas para su
uso en turbinas y motores de aeronaves de alto rendimiento que requiere su uso a
temperaturas elevadas. La gama de aplicaciones para las que se utilizan las
superaleaciones se ha extendido a muchas otras areas y ahora incluye aviones y
turbinas de gas, motores de cohetes, plantas quimicas y de petrdleo. Son
especialmente adecuadas para estas aplicaciones exigentes debido a su capacidad de
conservar sus propiedades mecanicas, incluso después de largos tiempos de
exposicién por encima de los 650 ° C (1.200 ° F). Su versatilidad se atribuye al hecho
de que combinan esta alta resistencia con buena ductilidad a baja temperatura y
excelente estabilidad superficial [2].

La composicién quimica de las superaleaciones se basan en el Grupo VIl B de
la tabla de elementos quimicos y por lo general consisten de varias combinaciones de
Fe, Ni, Co y Cr, asi como de cantidades menores de W, Mo, Ta, Nb, Ti y Al. Las
superaleaciones se clasifican en 3 familias principales: superaleaciones base niquel,
superaleaciones base hierro-niquel y superaleaciones base cobalto [3]. Por otra parte,
debido a que el material de estudio en este trabajo forma parte de las superaleaciones
base niquel, la discusion se centrara en esta familia.

Las propiedades de las superaleaciones pueden ser controladas por ajustes en

la composicibn quimica y en el proceso de fabricacion (incluyendo tratamientos
térmicos), obteniendo productos finales con un excelente desempefo a elevadas
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temperaturas. La siguiente figura compara el comportamiento de las tres familias de

superaleaciones bajo pruebas de tension [4]:
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Figura 1. Comportamiento general de las superaleaciones en pruebas de esfuerzo de tensién

Las superaleaciones base niquel son una clase de materiales metalicos con una
excepcional combinacidén de resistencia mecanica a altas temperaturas, tenacidad, y
resistencia a la degradacion en ambientes corrosivos u oxidantes. Estos materiales son
ampliamente usados en la fabricacién de turbinas para los aviones, para la industria de
generacion de energia, motores de cohetes y productos para otros entornos complejos
que incluyen energia nuclear y plantas de procesos quimicos, requiriendo éstos ultimos
mayor resistencia a la corrosion que estabilidad mecanica a alta temperatura [5].
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El proceso industrial para el endurecimiento de superaleaciones se da por tres
rutas distintas: por solucion sélida (atomos sustitucionales que interfieren con la
deformacién), por endurecimiento de procesado (energia almacenada por deformacion
traducida en dislocaciones) y por endurecimiento por precipitacién (precipitados que
interfieren con la deformacién). Ademas, la produccién de carburos en una distribucion
favorable de fases secundarias que interfieren con la deformacioén, aumenta la dureza
del material, especialmente en superaleaciones base cobalto, asi mismo el tamarfo de
grano también afecta las propiedades mecanicas, por ejemplo, la dureza se incremente

al disminuir el tamafio de grano.

Cuando hablamos de resistencia en las superaleaciones, podemos decir que es
un término relativo, definido por el tipo de resistencia que se requiera. Por ejemplo,
muchas piezas requieren resistencia a la tension a alta temperatura o resistencia a la
ruptura a alta temperatura (propiedades a corto plazo), mientras que otras requieren
resistencia a la termofluencia (propiedades a largo plazo). Siendo mas especificos,
para algunas aplicaciones que solo requieren resistencia a la tension, con un
endurecimiento por solucién sélida se pueden alcanzar las propiedades requeridas, en
cambio, en aplicaciones mas exigentes como las secciones que se encuentran a altas
temperaturas en las turbinas de los aviones, se requiere fortalecer la aleacién por

precipitacion [2].

La mayoria de las aleaciones base niquel contienen entre un 10-20% Cr, hasta
8% de Al y Ti, Co 5-10%, y pequefnas cantidades de B, Zr, y C. Otras adiciones
comunes son Mo, W, Ta, Hf, y Nb.

En términos generales, las elementos adicionados en las superaleaciones de
base Ni se pueden clasificar como

i) Formadores de y.

ii) Formadores de y'.

iii) Formadores de carburo

iv) Elementos que separan a los limites de grano.
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La solubilidad de varios elementos en niquel puede evaluarse al graficar una
funcion de factor de tamano [dn[100(di-dni)/dni]] de un elemento i, con un diametro Di,
contra su numero atémico [6]. En la expresion de la funcién de factor de tamano, la
expresion dNi es el diametro atémico del niquel. La Figura 2, muestra la gréfica para
varios elementos [6].

m
Wz
2 cso
z = ® FAVOURABLE (Substitutional)
/.
S 100 | RbO ® BORDER LINE
= © UNFAVOURABLE
Ko
E @ FAVOURABLE (Interstitial)
= 75 - Sro Bao
£
[T Ca®
e 50 NaO Lao oAc
(1]
o Yo %?e 4 'rlooph VO)’&
A, 5]
E Sco oln ?* ;o ?
= O
= 25 - i
[&] .77-0Au
Q Pd
= /. .Mn ‘Qau J//M?r Rh} r\:"
(o] 0 Ru.~,
=4 s.o FAVOUﬂABL.E ZONE
[
o PD
= e
& 25 |-
=
i[ Cca
& —50 | 1 | | | | | ] i
a [0} 10 20 30 40 50 60 7O 80 920
3

ATOMIC NUMBER

Figura 2. Factores de los tamanos atémicos de elementos formadores de solucién sélida con niquel.

La zona sombreada contiene valores de la funcion entre +15 y -15. Si el tamafo
del factor de la funcién cae dentro de este intervalo, se espera una apreciable solucién
solida de ese elemento con el niquel.

Los elementos que se consideran formadores de y son los del Grupo V, VI, VIl y
elementos tales como Co, Cr, Mo, W, Fe. Los diametros atémicos en estas aleaciones
son solo 13.3% diferentes que las de Ni (el elemento de la matriz primaria). Los
elementos formadores de Y’ vienen del grupo lll, IV, V y los elementos Al, Ti, Nb, Ta,
Hf. Los diametros atémicos de estos elementos difieren de Ni por 6.18%. Los
principales formadores de carburos son: Cr, Mo, W, Nb, Ta, Ti.Los elementos
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primarios de contorno de grano son B, C, y Zr. Sus didmetros atdbmicos son 21-27%

diferentes que las de Ni.

En la siguiente figura (Figura 3) se muestran los elementos que comunmente se
utilizan en las superaleaciones base niquel, y los efectos que pueden producir en ésta

familia de aleaciones:

Precipitation
Precipilate modification

Surface boundary

vvvvv

L.

Zn\ Ga\ Ge B.\ al

%' Hu\Rh\Pd Ag \ \ __ I\Xe\
BoRBRRRSCGRER
Grain-boundary Salld-soiunon
strengthening strengthening

Figura 3. Elementos de aleacién utilizados en superaleaciones base niquel. Elementos benéficos menores estdn
marcados con lineas cruzadas, mientras que los elementos perjudiciales menores estdn marcados con lineas
horizontales.[1].

Las principales fases presentes en la mayoria de las superaleaciones de niquel

son los siguientes [4]:

¥ Gamma ( ¥): La matriz continua (llamada gamma) es una fase base
niquel con estructura cubica centrada en las caras (FCC) que por lo
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general contiene un alto porcentaje de elementos en solucidn sélida, tales

como Co, Cr, Mo y W. Su estructura se muestra en la Figura 4.

Figura 4. (FCC)Estructura cubica centrada en las caras que conforma la matriz gamma.

¥ Gamma Prime ( ¥'): La principal fase responsable del endurecimiento de
superaleaciones base niquel es la conformada por Nijs (Al, Ti), y se
denomina gamma prima ( *'). Se trata de una fase de precipitacion
coherente (es decir, los planos cristalinos del precipitado estan en
equilibrio con la matriz gamma) con una estructura cristalina
ordenada L1, (FCC), la cual se puede observar en la Figura 5.La
extrema coincidencia del parametro de red matriz/precipitado (~ 0-1%),
combinado con la compatibilidad quimica permite que %' precipite
homogéneamente en toda la matriz y tenga estabilidad a largo plazo.
Ademas, como ¥ es muy ductil, da fuerza a la matriz sin reducir la
resistencia a la fractura de la aleacion.
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Figura 5. Celda cristalina FCC que constituye a la fase gamma prima.

¥ cCarburos: El carbono, afiadido en niveles de 0.05-0.2%, se combina con
elementos reactivos y refractarios, como el titanio y el tantalio para formar
carburos (por ejemplo, TiC o TaC). Durante el tratamiento térmico y el
tiempo de servicio, éstos comienzan a descomponerse y forman carburos
inferiores tales como M23Cs y MgC, que tienden a formarse en los bordes
de grano. Estos carburos comunes tienen una  estructura
cristalina FCC. El efecto que producen los carburos es variable, ya que
algunos pueden ser perjudiciales pero en algunos casos también pueden
ser ventajosos para las propiedades de la superaleacién. La opinion
general es que en superaleaciones, los carburos que se forman en los
limites de grano, son benéficos ya que incrementan la resistencia a la

fractura a temperaturas altas [2].

Las superaleaciones base niquel mas empleadas son:

¥ Hastelloy D (Ni Bal., 20% Cr, 6% Fe, 5% Si, 2.5% Mo, 2% Cu). Es una aleacién
con alto grado de silicio para moldeo, fuerte, tenaz y extremadamente dura.
Tiene una excelente resistencia a la corrosidbn al &acido sulfurico. Dificil
mecanizacion. Se emplea para evaporadores, reactores, canalizaciones y

accesorios en la industria quimica. [7]
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Hastelloy A (57% Ni, 20% Mo, 20% Fe) y Hastelloy B (62% Ni, 28% Mo, 5%
Fe). Forman carburos globulares en una matriz de solucion soélida. Ninguna
responde al proceso de envejecimiento. Gran resistencia a la corrosion por acido
clorhidrico, fosforito y otros &acidos no oxidantes. Se emplean en la industria
quimica para manejar, transportar y almacenar acidos y otros materiales

corrosivos [8].

Inconel 600 (76% Ni, 16% Cr, 8% Fe). Combina la resistencia a la corrosién,
resistencia mecanica y tenacidad caracteristicas del Ni, con la resistencia a la
oxidacion a altas temperaturas, tipica del Cr. Resiste la fatiga térmica sin
hacerse fragil. Se utiliza en escapes y calentadores de motores de avion, en
hornos y recipientes para tratamientos de nitruracion y en tubos de proteccion de

termopares.

Chromel A (80% Ni, 20% Cr). Se emplea como elemento eléctrico de

calefaccién para aparatos caseros y hornos industriales.

Nichrome (60% Ni, 16% Cr, 24% Fe) para resistencias de tostadores,
cafeteras, planchas, secadores de pelo, calentadores eléctricos y redstatos para

equipos electrénicos.

lllium B (50%Ni, 28%Cr, 8.5%Mo, 5.5%Cu) y el lllium G (56%Ni, 22.5%Cr,
6.5%Mo, 6.5%Cu) proporcionan superior resistencia a la corrosion en aleaciones
de fundicién maquinables de alta resistencia. Se utilizan en cojinetes de impulso
y rotatorios y las piezas de bombas y valvulas en las que se requiere alta dureza
a medios corrosivos. Fueron disefiados principalmente como materiales

resistentes a los &cidos sulfuricos y nitricos.

Nimonic 90 (53%Ni, 20%Cr, 18%Co, 2.5%Ti, 1.5%Al, 1.5%Fe). Principalmente
utilizada por su resistencia a la fluencia (creep), su alta tenacidad y estabilidad a

temperaturas elevadas. Es la aleacion basica para los motores a reaccion.
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¥ Incoloy 825 (38% Ni, 20 % Cr, 15 % Mo, 22% Fe) se caracteriza por una buena
resistencia a la corrosion en ambientes acuosos y por su excelente resistencia a
la oxidacién en atmésferas a altas temperaturas. Sus aplicaciones incluyen

hornos y equipos de tratamiento térmico, generadores de vapor, etc.(*)

Y Waspaloy, que se detalla a continuacion.

l wASPALOY

Waspaloy es uno de los materiales mas extensamente utilizados en la industria
de las turbinas de gas y la industria aeroespacial. Se trata de una superaleacion base
niquel endurecida por particulas y’ y una pequefia cantidad de carburos MC y M23Cs.

La composicidon quimica del material en porcentaje de peso se presenta al final de la

siguiente Tabla [9]:
Alloy Cr Ni Co Mo W Nb Ti Al Fe = B Other
A286 15 26 — 1.25 — — 2 02 55.2 0.04 0.005 03V
AF115 10.7 56 15 28 59 5 3.9 38 — 0.05 0.02 0.75 Hf; 0.05 Zr
AF2-1DA 12 59 10 3 6 — 3 46 <0.5 0.35 0.015 1.5Ta, 0.1 Zr
AF2-1DA6 12 59.5 10 275 6.5 — 28 46 <0.5 0.04 0.015 1.5Ta, 0.1 Zr
Alloy 706 16 415 — — — — 175 02 375 0.03 Ea 29 (Nb+Ta), 0.15Cu
Alloy 718 19 52.5 — 3 — 5.1 09 0.5 185 0.08 — 0.15 Cu
APK12 18 55 15 3 125 — 5 25 — 0.03 0.035 0.035 Zr
Astroloy 15 56.5 15 5.25 — — 3.5 44 <03 0.06 0.03 0.06 Zr
Discaloy 14 26 — 3 — — 17 0.25 55 0.06 —
IN100 10 60 15 3 — — 47 55 <0.6 0.15 0.015 0.06 Zr, 1.0V
KM-4 12 56 18 4 — 2 4 4 — 0.03 0.03 0.03 Zr
MERL-76 124 544 18.6 33 — 14 43 5.1 — 0.02 0.03 0.35 Hf; 0.06 Zr
N18 5 57 15.7 6.5 — — 435 435 — 0.015 0.015 0.45 Hf; 0.03 Zr
PA101 125 59 9 2 4 — 4 35 — 0.15 0.015 4.0Ta;1.0Hf;01Zr
René 41 19 55 11 10 — — 31 15 <03 0.09 0.01
René 88 16 56.4 13.0 4 4 0.7 37 1. — 0.03 0.015 0.03 Zr
René 95 14 61 8 3.5 35 3.5 25 B <0.3 0.16 0.01 0.05 Zr
Udimet 500 19 52 19 4 — — 3 3 <4.0 0.08 0.005
Udimet 520 19 57 12 6 1 — 3 9 — 0.08 0.005
Udimet 700 15 55 17 5 — — 3.5 4 <1.0 0.07 0.02 0.02 Zr
Udimet 710 18 55 14.8 3 15 — 5 25 — 0.07 0.01
Udimet 720 18 55 148 3 195 — 5 25 — 0.035 0.033 0.03 Zr
Udimet 720LT 16 57 15.0 3 1.25 — 5 25 — 0.025 0.018 0.03 Zr
V57 14.8 27 — 1.25 — — 3 0.25 48.6 0.08 0.01 05V
Waspaloy 19.5 57 135 43 — — 3 14 <2.0 0.07 0.006 0.09 Zr

Figura 6. Composiciones quimicas de varias superaleaciones (wt. %)
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La mayor ventaja de Waspaloy es el alto valor de termofluencia que posee, por
ejemplo, puede trabajar por encima de 300MPa por 10,000 horas a 700°C cuando para
la aplicacion como material en la turbina de un motor tan sélo requiere 100MPa a
700°C.

A continuacién se presenta una grafica que muestra los resultados de pruebas
de tension realizadas a unas probetas de Waspaloy a diferentes temperaturas. La
grafica muestra que a 760°C la resistencia de la aleacibn se mantiene y que
posteriormente se pierde debido a la disolucién de la fase y’ [10]. Este es un ejemplo

de la gran estabilidad que muestra la aleacion a altas temperaturas.
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Figura 7.Propiedades de tensién de una superaleacién Waspaloy a diferentes temperaturas

Por otra parte, es un factor muy importante determinar las temperaturas
necesarias para que se desarrolle el proceso de precipitacion o de formacion de fases.
Penkalla H. J et al reportaron el diagrama TTT que se muestra en la figura 8 [11]. Este
diagrama fue obtenido mediante pruebas de enfriamiento lento de DTA y cabe sefalar
que es de los pocos diagramas de este tipo que se pueden encontrar en la literatura.
Esto se debe probablemente al uso comercial que guardan los fabricantes de estas

aleaciones.
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Figura 8. Esquema de enfriamiento en experimentos de DTA con Waspaloy

En este diagrama TTT se aprecia que las fases presentes en la aleacion
Waspaloy son sélo la 'y, y' y los MC. Ademas, el diagrama sugiere que la disolucion de
fases se puede alcanzar después de los 1075°C aproximadamente. Y que los tiempos
de precipitacion se dan después de 10 horas, por lo que la rapidez del enfriamiento
segun este TTT, no debe ser un factor para la presencia de las fases remanentes.

Finalmente, una desventaja de éste material, es la tendencia a formar macro
segregaciones, o los llamados “freckles” durante la solidificacion después de la
refundicion o “remelting”, los cuales influyen en la facilidad de vaciado en una forma
negativa. Este hecho puede crear grietas durante los subsecuentes procesos de forja.
Otro efecto negativo en la forjabilidad, es la rapida precipitacién de y’ a temperaturas de

forja, lo cual incrementa las fuerzas requeridas para la forja [12] y por lo tanto el costo

del proceso.
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ll PROCESO DE FORJA

Una parte del proceso de forja para la manufactura de los anillos rolados sin
costura, que es el utilizado para fabricar las piezas con las que se trabaja en este

trabajo de investigacion se detalla en la Figura 9.

Primeramente se mide y se pesa la materia prima de acuerdo a las
especificaciones de la pieza, posteriormente se corta el material seleccionado, una vez
que se tiene el corte, éste se introduce a un horno para poder alcanzar la temperatura

requerida para poder cambiarle la forma sin fracturarlo.

Una vez que alcanza la temperatura requerida, el billet se pone en la prensa
para llevar a cabo el proceso de bajado de altura, posteriormente se regresa al horno
para que recupere temperatura y finalmente se corta el centro como lo muestran las

imagenes (c) y (d) de la Figura 9.
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Figura 9. Esquema del proceso de preforma. (a) Billet centrado en la mesa de prensa. (b) Billet prensado. (c) El
billet es indentado y formado por extrusion hacia abajo. (d) El billet es perforado y estd listo para la extraccién

[5].
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Después de haber obtenido la preforma, la pieza se somete a un proceso de
rolado, el cual se muestra en la Figura 10. El rodillo principal (radial) gira a una
velocidad controlada que se preselecciona de acuerdo a las caracteristicas particulares
de esa operacion. El anillo comienza a girar y el mandril comprime la pared del anillo
contra el radial. Este a su vez, hace que el mandril gire. Una unidad separada que
sostiene un par de rollos cdnicos (axial), avanzan hasta cubrir las dos caras (superior e
inferior) del anillo. Ambos rodillos cénicos son accionados, y el rodillo superior se
mueve hidrdulicamente y se desliza hacia el rodillo inferior para causar una reduccion
en la altura axial del anillo. Los rollos axiales se retiran a medida que aumenta el
didmetro del anillo; este procedimiento se sigue para cada operacion de apertura,
después de cada cual es necesario regresar el anillo al horno para que recupere
temperatura y en casos especificos existe ajuste de la misma. Finalmente se les da el

tratamiento térmico que requiera la pieza.

Mandril

Rollos axiales

Figura 10. Esquema del proceso forja [5].

Aun después de los tratamientos térmicos, y a pesar de seguir el mismo
proceso, se ha reportado que algunas piezas no alcanzan las condiciones deseadas de

microestructura y propiedades mecanicas, esto parece deberse a que las barras a
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veces vienen con distintos cambios en la composicion quimica, los cuales pueden ser
el origen de variaciones en las propiedades mecanicas finales, es por ello que es
necesario partir de un estado homogéneo y libre de fases remanentes, estado que se
puede alcanzar al hacer un tratamiento térmico a una temperatura que disuelva todas

las fases.

| Proceso VIWIVAR

En comparacion con las fundiciones hechas en otros procesos, las aleaciones
en VIM (Vacuum Induction Melting = Fundicién en Vacio por Induccién) contienen
mucho menos oxigeno y nitrégeno, lo que mejora la resistencia a la fatiga y las
propiedades de ruptura por esfuerzo. Ademas de que se tiene un mejor control de
elementos. Este proceso es mas caro, pero se obtienen mejores resultados. Ademas,
en la industria aeroespacial el estandar es llevar a cabo doble fundicién para piezas
estructurales y hasta triples en el caso de las rotatorias.

Descripcién del proceso VIM

Para este proceso en particular la carga consiste de 3 tipos de materiales a

procesar:

Material virgen: Material que nunca ha sido fundido al vacio.
Elementos refractarios: Son elementos virgenes cuya funcion primordial
es ser formadores de éxidos, ademas tienen la tendencia a incrementar la
solubilidad de los éxidos y nitruros en la carga virgen.

¥ “Revert’ o chatarra: Chatarra interna o externa que previamente ha sido

fundida al vacio.

Durante el proceso, la parte virgen se coloca dentro del horno (Figura 11), puede
ser abriendo el horno, 0 mas comunmente, a través de tolvas que atraviesan un vacio,
posteriormente, el material virgen se funde mediante la aplicacion de una corriente a
las bobinas de induccién que rodea el crisol refractario, cuando el material se ha
fundido por completo se procede a su desgasificacion. La desgasificacion se controla
hasta que se haya completado. En ese momento, los reactivos y la chatarra se
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adicionan, con lo que la carga adquiere el peso deseado. Se toma una muestra
después de que todas las adiciones hayan sido hechas, y se vierte en moldes.
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Figura 11. Esquema del crisol del proceso de fundicion por induccién al vacio.

Las superaleaciones hechas por VIM rara vez son utilizadas para forja como
cast, regularmente se destinan a operaciones de refundicién con el fin de mejorar la
estructura del material y mejorar la pureza, por lo que los lingotes suelen ser altos y
cilindricos, ya que seran refundidos por VAR (Vacuum Arc Remelting = Refundicién
por Arco en Vacio) o ESR (Electro Slag Remelting = Refundicion Eléctrica por Escoria).

Descripcién del proceso VAR

Durante éste proceso el electrodo es refundido en una camara de vacio, en la cual, la
refrigeracion mediante agua del crisol es una parte muy importante. El horno se

muestra en la siguiente Figura:
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Figura 12. Esquema del horno de Refundicién de arco en vacio.

Una corriente eléctrica directa se hace pasar a través de un electrodo al fondo
del crisol y el electrodo se retira de modo que se forma un arco eléctrico entre la cara
del electrodo y el crisol. El calor generado por el arco funde la cara del electrodo y
comienza la transferencia de gotas de metal fundido en el crisol y se solidifica. A
medida que el metal se acumula, se alcanza un estado de equilibrio en el que hay un
lingote sélido, una zona pastosa que tiene tanto liquido como sélido y luego una zona

totalmente liquida.

Debido a que la extraccion de calor en el estado estacionario es mas rapido a
través de las paredes laterales y mas lentas a través del crisol, las zonas blandas y
liquidas son mas superficiales en las paredes laterales y mas profundas en el centro
del lingote. El espesor de la zona blanda en el centro del lingote VAR es controlado por
la eficiencia de extraccion de calor, el tamano del diametro del crisol, y la tasa de
fundicion de la cara del electrodo. La tasa de derretimiento es controlada por la
corriente que pasa a través del electrodo.
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Descripcion del proceso ESR

El proceso de Refundicion Eléctrica por escoria (ESR) no se realiza en el vacio.
La fuente de calor que provoca la fundicion de la capa del electrodo es una escoria
fundida. El proceso consiste en hacer pasar una corriente alterna a través del

electrodo, a continuacién a una capa de escoria, después por el lingote en solidificacion
y finalmente al “stool”.

La escoria fundida proporciona la fuente de calor para la fundicién de la cara del
electrodo. Las gotas fundidas pasan a través de la escoria, lo cual permite una reaccién
con la escoria, que reduce 6xidos y contenidos de azufre. La profundidad de inmersion

de los electrodos en la escoria que es muy superficial, es el control analogo del arco
eléctrico en VAR.
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Figura 13. Esquema del Proceso de refundicién Eléctrica por escoria.

36



EXPERIMENTACION.
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B inTRODUCCION

Para este trabajo de investigacion se siguié el esquema de trabajo que se
muestra en la figura 13. Dos versiones distintas de aleaciones Waspaloy fueron
sometidas a distintos tratamientos térmicos, posteriormente se les hicieron pruebas de
XRD, dureza Vickers y Brinell, Microscopia éptica, DTA y SEM. Los resultados fueron

analizados y discutidos con el fin de lograr los objetivos de la tesis.

Waspaloy Waspaloy
Proveedor A Proveedor B

Tratamientos térmicos

Microscopia

. Dureza
optica

Analisis y discusion de resultados

Figura 14. Esquema del desarrollo experimental

En las siguientes secciones del capitulo se describen los materiales y las
técnicas de preparacién de las probetas usadas, las técnicas de caracterizacion y
experimentacién que se utilizaron para la realizacion de ésta investigaciéon y el equipo

usado.
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B MATERIAL

Se utilizaron 2 billets de 8 pulgadas de didmetro de aleaciones Waspaloy
provenientes del Proveedor A y del Proveedor B. Ambos materiales fueron producidos
por el proceso VIM/VAR que se explicd en la introduccién y, se cortd el billet en una
proporcion 3:1, posteriormente se forjaron 2 anillos por cada proveedor de material
(terminando con 4 forjas, las cuales se muestran en la Figura 14) siguiendo el proceso

ya descrito en el capitulo anterior, con las siguientes temperaturas:

» Preforma aV solvus +110°C

e Seguido de un rolado en 3 etapas:
=V solvus +50°C
= Y'solvus + 10°C

= Y solvus -10°C

« Finalmente se le hicieron los siguientes tratamientos térmicos:

= Solubilizado: v solvus -30°C por 4 horas, posteriormente enfriado en
polimero a 20% de concentracién para dar una velocidad de enfriamiento
maxima de 200°C/seg.

= Envejecido:
840°C por 4 horas, posteriormente enfriado en aire.
760°C por 16 horas, posteriormente enfriado en aire.

A continuacién se muestra una Figura de las muestras al enfriarse en aire.
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Figura 15. Enfriamiento en aire

El andlisis quimico de los materiales dado en porcentaje de peso (segun el
certificado de calidad de cada lingote elaborado por cada proveedor) se muestra en las
Tablas 1y 2,y en la Tabla 3 se muestra la composicion quimica segun la norma AMS
5707:

Proveedor A

12.86 | 0.001 1.42 0.0029 3.03 0.03 0.003 | 0.001 0.005

.0002 1.20 0.0003 | .00003 | 0.0003

Tabla 1. Composicién quimica del material del proveedor A.
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Proveedor B

0.037 0.03 | 0.04 0.005 <0.0003 | 19.39 | 57.08 4.26

13.35 0.05 | 1.35 0.04 3.06 0.061 | 0.0006 | <0.0005 | 0.005

<.0001 | 1.22 | <0.00005 | <.00001 | <0.0001 | <0.01

Tabla 2. Composicion quimica del material del Proveedor B.

AMS 5707
Elemento | Min Max
C 0.02 0.1
Mn -- 0.1
Si -- 0.15
P -- 0.015
S -- 0.015
Cr 18 21
Co 12 15
Mo 3.5 5
Ti 2.75 3.25
Al 1.2 1.6
2r 0.02 0.08
B 0.003 0.01
Fe -- 2
Cu -- 0.1
Pb -- 0.0005 (5 ppm)
Bi -- 0.00003 (0.3 ppm)
Se -- 0.0003 (3 ppm)
Ni restante

Tabla 3. Composicion quimica segiin la AMS 5707[24]
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Al realizar una comparacion entre ambos materiales, se identifica que la principal
diferencia en cuanto a composicidén quimica se da en la concentracién de carbdn,
cobalto, niquel y aluminio. Y que la composicion del material del proveedor B se
aproxima mas a la reportada en la tabla de la figura 6. Por otra parte, al comparar la
composicién con la reportada por Penkalla H.J et al [1] se observa una diferencia
mayor en los porcentajes que se ve reflejada en la cantidad de Co, siendo la aleacién
reportada por Penkalla H.J et al [1] la que tiene mayor porcentaje (14%) contra el
13.35% que reporta el Proveedor B y el 12.86% que reporta el proveedor A, lo anterior
es un factor muy importante ya que segun lo reportado en la literatura, el Co favorece la
formacién de la fase y.

| PREPARACION DE MUESTRAS
Una vez que se tuvieron los anillos, se cortaron 37 probetas del material del

Proveedor B de un tamafio de 1cmx 1cm x 2 cm y se les hicieron los tratamientos
térmicos reportados en la tabla 3. Estos se realizaron en una mufla marca Yamato.
Para tener un mayor control de la temperatura se colocé un termopar que tocaba una
pieza, dejandola 30 minutos para que las piezas alcanzaran la temperatura deseada y
posteriormente se contabilizaba el tiempo reportado en la tabla 3. Debido a la cantidad
de muestras a analizar, para el material del Proveedor A, s6lo se seleccionaron algunos
tratamientos clave para poder comparar con los resultados del Proveedor B. En este
caso sélo se hicieron 10 laminas del material del Proveedor A. Estos estan reportados
en la Tabla 4.

B TRATAMIENTOS TERMICOS
Los tratamientos térmicos se iniciaron con una temperatura de 1030°C, y de ahi

se fue aumentando 15°C para la segunda, otros 15°C para la tercera y finalmente 20°C
para la ultima, siendo esta de 1080°C. El procedimiento fue el mismo para cada
temperatura y para cada proveedor y se detalla a continuacion. Los tratamientos se
iniciaron con el material del Proveedor B, y se hicieron 4 tiempos diferentes por cada

42



temperatura, Una vez que la mufla (figura 15) alcanzaba la temperatura deseada se
introducian 4 probetas y a los 30 minutos se comenzaba a contar el tiempo. La primera
se sacé cuando cumplié sus 30 minutos de tratamiento y se enfrio en agua, en cuanto
el horno volvia a alcanzar la temperatura, se contaban otros 30 minutos y se sacaba la
segunda pieza, y asi sucesivamente hasta que se completaban los 4 tratamientos. Los
tiempos de recuperacion de temperatura del horno variaban entre 1 minuto y 2 minutos,

y la temperatura bajaba aproximadamente 100°C.

Figura 16 .Mufla marca Yamato

Tabla 3. Tratamientos térmicos aplicados al material de Proveedor A
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Tabla 4. Tratamientos térmicos aplicados al material de Proveedor B.

| TECNICAS EXPERIMENTALES |

Para la preparacion de las muestras primero se cortaron laminas de 2mm
aproximadamente con un disco de diamante en una cortadora Isomet 1000 (figura 16)
enfriada con agua.

Figura 17 .Cortadora Isomet

Después las laminas se montaron utilizando para tal efecto un dispositivo
STRUERS (figura 17) con baquelita EXTEC black phenolic powder (resina fendlica),
con una presién de 30-35 Pa, a una temperatura de 180°C manteniendo estas

condiciones durante 5 minutos
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Figura 18 .Montadora Struers

Una vez montadas las muestras, se hicieron metalografias para observar la
evolucibn de la microestructura. La preparacion metalografica de las muestras
montadas se llevé a cabo en una pulidora Struers (figura 18) utilizando lijas de SiC de
los siguientes tamanos de grano: 120, 240, 500 y 800, girando las piezas en un angulo
de 90° para cada cambio de lija y utilizando agua como sistema de enfriamiento del

proceso de pulido.

Figura 19 Pulidora marca Struers
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Para el acabado final del proceso de pulido (acabado espejo) se utilizaron 2
panos con pasta de diamante de 6-um y 1-um y se atacaron con Kallings (2 gr CuCls,
40 ml HCI y 40-80ml metanol). Las metalografias se llevaron a cabo en un microscopio
Optico marca Zeuss (figura 19) con una amplificacién de 100X.

Figura 20. Microscopio dptico marca Zeuss

Ya con las piezas pulidas en acabado espejo, se procedid a hacer el andlisis de
dureza Vickers, las mediciones experimentales se llevaron a cabo en un
microdurémetro marca Shimadzu (figura 20) con una carga de 2.92 N durante 15
segundos.

Figura 21. Microdurémetro marca Shimadzu
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Para el analisis de DTA, las muestras obtenidas se volvieron a cortar en trozos
de 1 mm?® aproximadamente con el fin de poder analizar muestras de 30 mg. El anélisis
se hizo en un DTA marca Perkin Elmer (figura 21), con una temperatura inicial de
100°C y utilizando una rampa de calentamiento de 10°C por minuto hasta alcanzar una
temperatura de 950°C, se eligié este rango porque en las muestras que se analizaron
por metalografia se pudo apreciar el precipitado por debajo de los 850°C, asi que

dentro de este rango se espera ver el cambio de fase.

Figura 22. DTA marca Perkin Elmer

Para el analisis mediante Rayos X se utiliz6 un equipo D8 Advance marca
Bruker (figura 22) con los siguientes parametros: rango de angulos (°): 20°-160°, paso

(°): 0.02 y tiempo de paso (seg): 5 s.
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Figura 23. DRX marca Bruker

Para complementar el analisis microestrtuctural de las muestras se utilizé un
microscopio electrénico de barrido (scanning electron microscopy SEM) con un EDX
(por sus siglas en ingles energia dispersiva de rayos x) para detectar las fases
remanentes de gamma prima y su composicion quimica. El equipo que se utilizd es
marca FEI, modelo NovaNanoSEM 200, con un alto voltaje de 18 a 30 kV y un alcance
del haz de 3.5 a 4.5 (véase Figura 24).

Figura 24. SEM marca FEI
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RESULTADOS Y DISCUSION
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B inTRODUCCION

En este capitulo se detallan los resultados de la experimentacion llevada a cabo

durante esta investigacién, por medio de la cual se caracterizé el material bajo estudio.

Los resultados mostrados a continuacion se presentan de la siguiente manera;
primeramente se encuentran los obtenidos por difraccion de rayos X, posteriormente se
presentaran los resultados obtenidos por pruebas de DTA, donde se alcanzan a
apreciar pequefnos picos a 680°C y 750°C, temperaturas que corresponden a la
formacién de la fase y’, lo que sugiere su presencia. Y finalmente se presentan los
resultados obtenidos de las metalografias, seguidos por los resultados de dureza vy
SEM.

Los resultados obtenidos seran analizados y discutidos a lo largo del presente
capitulo.
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B xrD

En la figura 24, se presentan los difractogramas obtenidos para el material del
proveedor B correspondientes a los estados Z0, A1, A8, D1 y G8 reportados en la
Tabla 3. Estos estados fueron elegidos con el fin de explorar temperaturas bajas y altas

a tiempos cortos y largos, y asi analizar s6lo muestras representativas y no realizar el

analisis de difracciéon a los 32 estados, a menos de ser necesario.

Como se puede observar, los resultados de difraccion de los 5 estados
presentados en la Figura 24, corresponden en su totalidad a la fase y’, lo que es
totalmente acorde a los que se encuentran en la literatura [2]. Por lo que por ser éstos

los extremos de los TT se espera que el resto de los estados faltantes tengan el mismo

comportamiento en cuanto a su difraccion.
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Figura 25. Difractogramas por Rayos X de Proveedor B a distintos tratamientos térmicos.
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Figura 26. Tipico escaneo de un espécimen Waspaloy [13]

A continuacion se observan los difractogramas del material del Proveedor A
correspondientes a los estados A1, A8, D1, G1 y G8 reportados en la tabla 4, que son
los mismos estudiados para el material del Proveedor B. Como se puede observar, los

resultados son equivalentes en ambas muestras, es decir, sblo se identifico la

presencia de la fase y.
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Figura 27. Difractogramas por Rayos X de Proveedor A a distintos tratamientos térmicos.

Es importante resaltar que, en ambos casos, mediante esta técnica no se puede

descartar la presencia de fases remanentes en pequenas cantidades. Por esta razén

es necesario realizar pruebas mediante otras técnicas y es por ello que se prosiguié a

caracterizar los materiales mediante DTA.
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fDTA

En la figura 26 se presentan los resultados obtenidos mediante DTA para
algunas muestras seleccionadas del material del Proveedor B que también
corresponden a los extremos de los tratamientos térmicos en tiempos. Las graficas
corresponden a los estados A1, A8, D1, D8, G8, E1 y ES8.

Es evidente, que a partir de los 500°C se comienza a dar un cambio importante
en la pendiente cuando la temperatura aumenta, y que a los 680°C y 760°C
aproximadamente [3], se detectan unos pequefios y estrechos picos. Estas
temperaturas son del orden de magnitud de las temperaturas de precipitacion de la
fase y’, tal y como se muestra en el diagrama TTT de la figura 8, la presencia de estos
picos sugiere que estamos precipitando Y, pero posiblemente se encuentra en
cantidades muy pequenas por la forma y la intensidad de los picos, y es por esta razon
que mediante difraccion de Rayos X no es posible observarla.

Los resultados de DTA también nos sirven para detectar la temperatura exacta a
la que se disuelve la fase y’, pero ya que el DTA utilizado en este trabajo sélo llega
hasta 1000°C, no es posible ver el cambio en el comportamiento de la grafica que nos

permita observar dicha temperatura segun el TTT de la figura 8.
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Figura 28. Resultados de DTA del material del Proveedor B.

En la Figura 27 que se muestra a continuacion, se pueden observar los
resultados de DTA de algunas muestras seleccionadas del material del Proveedor A
que nuevamente corresponden a los extremos de los tratamientos térmicos en tiempos.

Las graficas corresponden a los estados A1, A4, A5, A8, E8 y G8.

Es evidente, que a partir de los 600°C se comienza a dar un cambio importante
en la pendiente, en este caso no se alcanzan a apreciar picos tan evidentes como en el

material anterior, lo que nos sugiere que en este caso no tenemos fases remanentes
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después de los TT o que se encuentran en cantidades mucho mas pequeinas que para
el material del Proveedor B.
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Figura 29. Resultados de DTA del material del Proveedor A.
B METALOGRAFiAS

Con el fin de analizar la evolucién de las microestructuras y observar la
presencia de posibles fases remanentes en pequefias cantidades, se realizaron
observaciones metalograficas de todos los estados.
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En la figura 28 se muestra la metalografia de la muestra original (a la que no se
le hizo ningun TT) del material de del Proveedor B, con un tamano de grano uniforme
ASTM #5.

Fig. 30 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B sin TT.

En las figuras 29-36 se muestran las metalografias correspondientes a los
estados A1, A2, A3, A4, A5, A6, A7 y A8, es decir, todos los tiempos de la temperatura
mas baja (1030°C). En las metalografias primeramente se puede apreciar un aumento
del tamafo de grano conforme se incrementa el tiempo, lo cual es un resultado
esperado. Asi mismo con el incremento en el tiempo, se pueden observar
metalografias mas limpias o con menos puntos oscuros, lo cual posiblemente se deba
a la presencia de carburos. Algo que es importante resaltar, es que a partir de los 90
minutos, algunos de los granos (encerrados en circulos rojos) comienzan a presentar
un cambio intergranular en su tonalidad haciéndose cada vez mas obscuros e

incrementando su niumero a medida que el tiempo aumenta. Por lo que aparentemente
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que a esta temperatura de 1030°C, en algunos de los granos, se facilita la disolucién de

la fase y’, lo cual parece confirmar la discusion de los resultados del DTA.

Fig. 31 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1030°C por 30 minutos

58



Fig. 32 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1030°C por 60 minutos

Fig. 33 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1030°C por 90 minutos
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Fig. 34 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1030°C por 120 minutos

Fig. 35 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1030°C por 150 minutos
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Fig. 36 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1030°C por 180 minutos

Fig. 37 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1030°C por 210 minutos
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Fig. 38 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1030°C por 240 minutos

En las figuras 37-44 se muestran las metalografias correspondientes a los
estados D1, D2, D3, D4, D5, D6, D7 y D8, correspondientes a todos los tiempos de la
temperatura de 1045°C. En las metalografias se puede apreciar un aumento del
tamano de grano, asi mismo conforme aumentamos el tiempo de tratamiento térmico,
se pueden observar metalografias mas limpias (con menos fases remanentes y' y
carburos). Por lo que se puede decir que la evidencia de las metalografias 6pticas
revela que a esta temperatura podemos observar muestras con menos fases

remanentes que en la temperatura anterior.
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Fig. 39 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1045°C por 30 minutos

Fig. 40 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1045°C por 60 minutos
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Fig. 42 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1045°C por 120 minutos
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Fig. 44 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1045°C por 180 minutos
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Fig.45 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1045°C por 210 minutos

Fig. 46 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1030°C por 240 minutos
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En las figuras 45-52 se muestran las metalografias correspondientes a los
estados E1, E2, E3, E4, E5, E6, E7 y E8. En las metalografias se puede apreciar que el
tamano de grano ya no presenta grandes cambios conforme aumentamos el tiempo de
TT. Y al igual que en la temperatura anterior, a esta temperatura podemos observar
muestras con menos fases remanentes que en la temperatura anterior aun desde
tiempos pequenos, esto es debido a que ya estamos por encima de la temperatura de
gamma prime solvus [22]. Este método nos ayuda a tener una idea de la temperatura
de disolucion de y’ del material.

Fig. 47 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B conun TT
de 1060°C por 30 minutos
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Fig. 48 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B conun TT
de 1060°C por 60 minutos

Fig. 49 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1060°C por 90 minutos
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Fig. 50 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1060°C por 120 minutos

Fig. 51 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1060°C por 150 minutos
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Fig. 52 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1060°C por 180 minutos

Fig. 53 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1060°C por 210 minutos



Fig. 54 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1060°C por 240 minutos

En las figuras 53-60 se muestran las metalografias correspondientes a los
estados G1, G2, G3, G4, G5, G6, G7 y G8, correspondientes a todos los tiempos de la
temperatura de 1080°C. Y se observa crecimiento de grano, debido a que estamos por

encima de gamma prime solvus [22]. Y observamos metalografias méas limpias.
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Fig. 56 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1080°C por 60 minutos

72



Fig. 58 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1080°C por 120 minutos
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Fig. 60 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1080°C por 180 minutos
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Fig. 62 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor B con un TT de
1080°C por 240 minutos

A continuacion se muestra una tabla con los tamanos de grano de las
metalografias mostradas anteriormente. Con esta tabla es mas simple apreciar el
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efecto de la temperatura y tiempo sobre el tamano de grano y en qué momento se
estabiliza. Es decir, estos resultados muestran que no es sino a partir de los 1060°C
donde se aprecia una estabilizacién y esto se puede atribuir a que después de esta
temperatura es cuando han desaparecido las fases remanentes que le daban cierta

estabilidad a los granos.

Tabla 7. Tamarios de grano de las metalografias de Proveedor B

Para el caso del material de Proveedor B, con el fin de analizar la evolucién de
las microestructuras y observar la presencia de posibles fases remanentes en
pequenas cantidades, se realizaron observaciones metalograficas de todos los

estados, debido a que era el material que presentaba mayor problematica en el

55ALA35| 4ALA2 | BALA2 | 3ALA 1.5
4.5 4ALA2 | BALA1 | 3ALA 1.5
5ALA 3.5 3 3ALA 1 3ALA2
3.5 3ALA 15| 35ALA 1 3
4ALA25 | 4ALA2 | 35ALA 1| 3ALA2
3.5 4ALA2 | 35ALA2| 3ALA 1
3.5 4ALA2 | BALA2 | 3ALA2
3ALA 15 | 35ALA2| 3ALA2 | 3ALA1

proceso en planta.
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El material de Proveedor A es un material mucho mas noble en el proceso de
fabricacion de piezas, las cuales después del proceso de fabricacidn, son mucho mas
homogéneas. Es por esta razon que en el caso de este material, sélo se hicieron
algunos tratamientos térmicos claves para poder compararlos con respecto al de

Proveedor B. Los estados estudiados se muestran en la tabla 4.

En la figura 61 se muestra la metalografia obtenida para la muestra original del
material de Proveedor A, tal y como es recibida en la empresa de forja, con un tamano
de grano uniforme ALA #6. Es claro que el tamafno de grano es esta muestra, es mas
chico que el de Proveedor B.
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Fig. 63 Metalografia a 100X de Waspaloy de Proveedor A sin TT.

En las figuras 62-65 se muestran las metalografias de los estados A1, A4, A5,y
A8, correspondientes a algunos tiempos de la temperatura de TT mas baja (1030°C).
En las metalografias se puede apreciar un pequefio aumento del tamano de grano con
respecto a la muestra original (figura 61), debido al fenémeno de difusion al disolverse
las fases. Asi mismo conforme aumentamos el tiempo del tratamiento térmico, se
pueden observar metalografias mas limpias (con menos fases remanentes y y

carburos).
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Fig. 64 Metalografia a 100X de Waspaloy del Proveedor A conun TT de
1030°C por 30 minutos

Fig. 65 Metalografia a 100X de Waspaloy del Proveedor A con un TT de
1030°C por 120 minutos



Fig. 66 Metalografia a 100X de Waspaloy del Proveedor A conun TT
de 1030°C por 150 minutos
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de 1030°C por 240 minutos

Fig. 67 Metalografia a 1
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En las figuras 66 y 67 se muestran las metalografias correspondientes a los
estados D1, y D8, correspondientes a los tiempos de los extremos (el mas corto y el
mas largo) de la temperatura de TT de 1045°C. En éstas metalografias, ahora si se
puede apreciar un aumento claro del tamafo de grano respecto a la temperatura
anterior y estados mas limpios, debido al fenédmeno de difusién al disolverse las fases,
y a que la temperatura de gamma prime solvus se encuentra en este rango de
temperaturas (1030°C — 1045°C). Es decir, los granos con tonalidades obscuras
encerrados en rojo desaparecen, para convertirse en granos sin las fases que los
obscurecen y comienzan a crecer en tamafno. Este crecimiento de grano, se identifica
de una manera mas clara en esta muestra que para el material de Proveedor B.

Fig. 68 Metalografia a 100X de Waspaloy del Proveedor A conun TT de
1045°C por 30 minutos
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Fig. 69 Metalografia a 100X de Waspaloy del Proveedor A con un TT de
1045°C por 240 minutos

En las figuras 68 y 69 se muestran las metalografias correspondientes a los
estados E1, y E8, correspondientes a los tiempos de los extremos (el mas corto y el
mas largo) de la temperatura del TT de 1060°C. En estas metalografias se puede
apreciar que el tamafo de grano respecto a la temperatura anterior sigue creciendo,
debido a que ya sobrepasamos la temperatura de gamma prime solvus.
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Fig. 70 Metalografia a 100X de Waspaloy del Proveedor A con un TT de
1060°C por 30 minutos

Fig. 71 Metalografia a 100X de Waspaloy del Proveedor A conun TT de
1060°C por 240 minutos
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En las figuras 70 y 71 se muestran las metalografias correspondientes a los
estados E1, y E8, correspondientes a los tiempos de los extremos (el mas corto y el
mas largo) de la temperatura de 1080°C. Al igual que en la temperatura anterior, éstas
metalografias presentan un tamano de grano que sigue creciendo, debido a que ya
sobrepasamos la temperatura de gamma prime solvus.

Fig. 72 Metalografia a 100X de Waspaloy del Proveedor A con un TT de
1080°C por 30 minutos
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Fig. 73 Metalografia a 100X de Waspaloy del Proveedor A con un TT de
1080°C por 240 minutos

5
6.5ALA4.5
6.5ALA4.5
6.5ALA4.5 4ALA 2 4ALA 2 4ALA 2

Tabla 8. Tamarios de grano de las metalografias de Proveedor A

Finalmente también se muestra una tabla con los tamafos de grano de las
metalografias mostradas anteriormente, aqui es mas claro cémo aumenta el tamarno de
grano y en qué momento se estabiliza, aunque en este caso se da a partir de los 1045
°C a diferencia del material de Proveedor B que se dio hasta los 1060 °C. Lo que nos
da una idea de los intervalos de temperatura en los que se encuentra gamma prime
solvus. Que para este caso, la temperatura es la de 1040°C, la cual coincide con la
temperatura propuesta por el fabricante.
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| DUREZAS

Posteriormente, se procedi6 a realizar ensayos mecanicos a las muestras
tratadas midiendo su dureza Brinell y Vickers para el material de Proveedor B y
unicamente Vickers para el material de Proveedor A. Lo anterior se debi6é a que las

pruebas Brinell requieren probetas mas grandes y se contaba con menos material de
Proveedor A.

DUREZA BRINELL MATERIAL DE
PROVEEDOR B

En la figura 72, se pueden observar los resultados del ensayo de dureza Brinell
aplicado a las 33 probetas de la muestra de Proveedor B. Es claro que el material sin
tratamiento de solucién tiene una dureza muy superior (del orden de 386 brinell), y que
al aplicar los TT la dureza disminuye al irse disolviendo las fases que le dan las

propiedades mecanicas caracteristicas de estos materiales.

Resulta interesante resaltar como la dureza a medida que la temperatura
aumenta, ésta va disminuyendo y que por encima de 1045°C, la dureza Brinell parece
estabilizarse, lo que pareciera estar de acuerdo con los resultados del analisis de
microscopia optica.
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En la siguiente figura 73, se pueden observar los resultados del ensayo de
microdureza Vickers aplicado a las 32 probetas del material de Proveedor B. Aqui, los
resultados muestran el comportamiento esperado, es decir, hay una tendencia clara de
que al aumentar la temperatura disminuye significativamente la microdureza. Y por
ejemplo, para los tratamientos a 1030 °C, la dureza tiene mas variacién. Por lo que la
Unica manera de explicar este comportamiento, es que esta aleacién Proveedor B,
debe de presentar importantes heterogeneidades en composicidn, que ocasionan que
las temperaturas de equilibrio de las fases cambien y por lo tanto sus propiedades

Probetas

Fig. 74 Durezas Brinell del material de Proveedor B

DUREZA VICKERS DEL MATERIAL DE
PROVEEDOR B
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mecanicas. Provocando que existan en algunas ocasiones fases remanentes que

hacen que la dureza se incremente.
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Fig. 75 Microdurezas de las muestras del material de Proveedor B

Finalmente, esto la puede convertir en una aleacibn mucho mas dificil de
trabajar y con mayor heterogeneidad, lo cual puede resultar un serio problema para sus
aplicaciones. Y esto puede ser corroborado por los resultados de DTA, en donde los
picos de la fase remanente que coinciden en este caso con los de la y’, son muy claros
para casi todos los tratamientos térmicos de las muestras del material de Proveedor B.
Ademas, en microscopia éptica, también para los tratamientos mas bajos, esta fase

remanente, es claramente observada.

Para poder tener una mejor perspectiva de la diferencia que existe entre el
comportamiento de Proveedor B y de Proveedor A en las graficas de dureza
pertenecientes a la prueba Vickers, a continuacion se muestra una figura en donde sélo
se observan las mismas muestras que fueron seleccionadas para el material de

Proveedor B.
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Fig. 76 Microdurezas de muestras seleccionadas del material de Proveedor B

En la figura 75 se muestran los resultados de dureza para algunas muestras
seleccionadas del material de Proveedor A, donde resulta muy claro que éste material
muestra un comportamiento mas predecible y esperado segun los TTT reportados. Es
decir, en los resultados se observa claramente que los tratamientos A, que son a 1030
°C, todos muestran una dureza superior al resto de los tratamientos que son por
encima de esta temperatura y que efectivamente, al aumentar el tiempo también se

DUREZA VICKERS DEL MATERIAL DE
PROVEEDOR A

observa una disminucién aunque muy ligera de la dureza.

Podemos decir entonces, que éste material es mucho mas noble ya que con
asegurarnos un incremento minimo de 5 ° C por encima de lo sugerido por el

fabricante, las fases remanentes desaparecen por completo segun el comportamiento
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mecanico del material. Lo cual también se confirma por los resultados de DTA y
microscopia éptica.
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Fig. 77 Microdurezas de muestras seleccionadas del material de Proveedor A
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muestran los andlisis de composicién por EDX (energy dispersive X ray). En los analisis
de composicidén se presenten también los porcentajes de cada elemento para algunas

En este apartado se presentan una serie de imagenes por SEM donde se

muestras seleccionadas.

Proveedor A a una magnificacion de 1200X. Esta imagen solamente confirma las

MATERIAL DE PROVEEDOR A

La figura 76 corresponde a una imagen de la muestra A1 del material de

observaciones hechas por microscopia optica.
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Fig. 78 Imagen SEM de la muestra A1 del material de Proveedor A a 1200 X
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En la figura 77(a) se muestra una imagen de una zona con un precipitado y su
andlisis de composicion por EDX que se muestra en la figura 77(b). Este precipitado

segun su composicion de la tabla 9, es sin duda un precipitado rico en Ti.
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Fig. 79 Anadlisis EDS de un precipitado de la muestra A1 del material de Proveedor A.

Elemento Wit%
NiL 69.10
TiK 30.90

Tabla 9. Andlisis correspondientes a la figura 73

MATERIAL DE PROVEEDOR B

La figura 80 corresponde a una imagen de la muestra A1 del material de
Proveedor B a una magnificacion de 250X donde se pueden apreciar claramente los
limites de grano y algunos precipitados granulares e intergranulares.
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Fig. 80 Imagen SEM de la muestra A1 del material de Proveedor B a 250 X

En la figura 81(a) se muestra una imagen de una zona con un precipitado y su
analisis de composicién por EDX que se muestra en la figura 81(b). Se puede observar

que efectivamente se trata de un precipitado de y" al observar su composicién en la
tabla 11.
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Fig. 81 Anadlisis EDS de un precipitado de la muestra A1 del material de Proveedor B
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Elemento Wt %

CK 06.18
MoL 30.47
TiK 32.51
CrK 11.70
CoK 04.17
NiK 14.97

Tabla 11. Andlisis correspondientes a la figura 77.

Debido a que para alcanzar los objetivos de nuestro estudio, los analisis por
SEM no contribuian de manera significativa, se optd por no continuar empleando esta
técnica. No obstante, resulta altamente recomendable el emplearla en las aleaciones
base Ni, debido a la facilidad con lo que las fases son reveladas, tal y como se puede
observar en las imagenes aqui mostradas.
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| CONCLUSIONES

En la aleacion de Proveedor B parecen existir fases remanentes incluso por
encima de la temperatura de solubilidad de la fase y~ sugerida por los fabricantes.
Mientras que en el caso del material de Proveedor A los resultados de dureza,
microscopia optica y DTA sugieren que no se presenta la y~ por encima de la
temperatura de solubilidad. Esto podria deberse a un mayor control y homogeneidad de
la composicion quimica en la aleacion de Proveedor A. Por lo que tambien se observa
que el comportamiento del material de Proveedor A es mas congruente con los

tratamientos térmicos que se le hicieron.

Por otro lado, debido a que las fases remanentes se encuentran en muy bajas
cantidades, la técnica de difraccion de rayos X resulta inadecuada para su deteccion,

mientras que por DTA, dureza, SEM y microscopia si es posible detectarlas.

Asi mismo, podemos decir que utilizar los TTT que se proponen en la literatura,
como el de Penkalla H.J et al en 2003, al pie de la letra no resulta tan recomendable,
ya que las temperaturas de transformacion de las fases de esta aleacion Waspaloy,
son muy sensibles a cambios en la composicion. Se recomienda entonces, usar la
literatura solamente como una guia, y para aplicaciones industriales, se debera de
caracterizar a detalle, cada aleacion de distinta procedencia, o cada aleacion con una
composicion especifica, tal y como se caracterizo en este trabajo.
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