UNIVERSIDAD MICHOACANA DE
SAN NICOLAS DE HIDALGO

INSTITUTO DE INVESTIGACION EN METALURGIA Y MATERIALES

PROGRAMA DE MAESTRIA EN METALURGIA Y CIENCIA DE LOS
MATERIALES

“CARACTERIZACION NO DESTRUCTIVA Y ANALISIS EN LA RESISTENCIA AL
AGRIETAMIENTO POR CORROSION Y ESFUERZO EN LA ALEACION INCONEL
625 TRATADA TERMICAMENTE”

Tesis que para obtener el Grado de Maestra en Metalurgia y Ciencias de los materiales presenta:

ING. MARIA DEL SAGRARIO MERINO DURAN

Director de tesis
DR. ALBERTO RUIZ MARINES
MM, UMSNH

Co-Director
DR. MARCO ANTONIO ESPINOSA MEDINA
FIM, UMSNH

Morelia, Michoacan abril del 2023



Hoja de titulo



Oficio de asignacion de sinodales

Morelia, Mich.. a 18 de Abril de 2022

C. VICTCR HUGO LOPEZ MORELOS
DIRECTOR DE Instiuto de Investgacion en Metalurgia y Materiales de la UM.S N.H.
FPRESEMNTE

Asunto: Carta de sobicitud de asignacion de sinodales.

Tenge ef agrado de dirgirme a usted para solicitarle considers |3 presente, ya gue he
concluido con mi Tesis, y deseo se me asigne la mesa de sinodales comespondiente; o
anterior en virtud de haber concluido con este requerimiento.

Sin mas por el momento agradezco de antemano su atencion,

ATENTAMENTE

P.de METALURGIA Y C5 DE LOS
Aase0r ALSERTO RULE MARINES MATERIALER 15386240 MARLA

(HTO0EE] DEL SAGRARIO MERING DURAN



Agradecimientos

Gracias a Dios por permitirme llegar a esta etapa de mi vida con salud para poder expresar mi
gratitud a las personas e instituciones que me brindaron de su apoyo.

Agradezco a la maxima casa de estudios del estado de Michoacén, la Universidad Michoacana de
San Nicolas de Hidalgo (UMSNH) por ser parte de su historia, primero como la primera egresada
de la licenciatura de Ingenieria en Innovacion Tecnoldgica de Materiales y ahora como la primera
Maestra egresada con esta formacion.

Agradezco al Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia (CONACYT) por haberme otorgado el
apoyo econémico durante dos afios que duro mi formacion de maestria, recurso sin el cual no
hubiera sido posible este proyecto.

Agradezco a mi asesor el Dr. Alberto Ruiz Marines por darme oportunidad de pertenecer a su gran
equipo de trabajo, por la dedicacion, paciencia y guia durante este proyecto de investigacion, de él
me llevo un aprendizaje invaluable mi admiracion y respeto por ser una persona dedicada,
responsable y estricta, de la misa manera agradezco a mi co-asesor el Dr. Marco Antonio Espinoza
Medina, por sus consejos, su dedicacion, aprendizaje y el apoyo brindado para que este proyecto
se llevara a cabo.

Agradezco a los miembros del Instituto de Investigacion en Metalurgia y Materiales que fueron
responsables de impartirme clases, a los técnicos encargados del Microscopio Electrénico de
Barrido, asi como a los miembros que forman parte de mi mesa sinodal, gracias a todos ellos por
el aprendizaje adquirido, sus consejos, paciencia y por guiarme durante mi formacion en la
maestria.

Agradezco al Dr. Antonio Contreras miembro del Instituto Mexicano del Petréleo (IMP) por el
apoyo brindado para que parte de este proyecto fuera posible.

Por ultimo, pero no menos importante a mis comparieros de laboratorio Martin, Heriberto, Vania,
Rodrigo, Fernando, Sergio y mi novio Arturo por su apoyo academico, moral y sus consejos, me

Ilevo un gran aprendizaje de ustedes, se convirtieron en mis amigos de vida, gracias.



Dedicatoria

Dedico esta tesis de maestria a mis abuelitos Elena y Agustin, a mi mama Maria Concepcion y a
mi hermano Armando Duran, esta tesis es fruto y esfuerzo de la dedicacién que mi familia ha
puesto en mi.

Nunca consideres el estudio como una obligacion, sino
como una oportunidad para penetrar en el bello y
maravilloso mundo del saber. (Albert Einstein)

v



Indice General

HOJA A8 THTUIO .ttt sttt I
Oficio de asignacion de SINOUAIES............couiiiiiiiie e i
F o [ (o L= ol 0 T 1= ] (0L SRS SRSRSSN iii
D=0 Lo (o] T USSP v
TNAICE GENETAL.........eeeeeeeeee ettt ettt ettt n ettt en st en st v
TNAICE U8 FIGUIBS. .....cveviieeeiceeceeeese ettt sttt en sttt es st nen s vii
TNAICE 8 TADIAS ...ttt ettt ettt en st en st X
GlOSAIO B TEIMINOS. ... .ecuviivieie ettt sttt e et e b e sbe et e sba e s beebesaeesbeestesreesbeentesaeenas xi
TS 1T OSSPSR Xiv
A 1)1 - T OSSP XV
CAPITULO 1. INTRODUCCION .....coviiiisiieeeieeceesieees ettt 1
IO 11 1) o= Uod o o ST 2
1.2 ODJEIVO GENETAL ... bbb et 2
1.2.1 ODJEtiVOS ESPECITICOS ....veuveviiiieieiicie ettt 3
IR I 1T 010 (=] OSSPSR 3
CAPITULO 2.  REVISION BIBLIOGRAFICA .......cccovviiiiiieieieiieeeeies s 4
2.1 Metalurgia fisica de las supera aleaciones base NiQUEL...........cccoereiiiiiieine e 5
2.2 IMHICTOBSIIUCTUIA ... vttt ettt et e et e et esaeesbaessesbeesbeensesnsesreeneeneeareenreas 6
2.3 TratamientOS tEMMIICOS. .. ...civeeieiiecie et ete ettt et e st sre et s e e te et esbeesbeeatesbeesbeeseesasesbeensesnsesreenrans 8
2.3.1 Tratamientos térmicos del INCONEI B25 ...........ccveiviiiiiiecece e 9
2.3.2 Tratamiento térmico de SOIUDIIZAdO............ccveiieiiiiccec e 9
2.3.3 Tratamiento tErmico de eNVEJECIAOD .........eoveieiririeeie e 9
2.3 4 TOIMPIE. ..ot bbbt b e 10
2.4 Mecanismos de endurecimiento en la aleacidn Inconel 625...........ccccoccvveevveveiicce e, 11
2.5 COITOSION ...ttt ettt ettt et e e b e et e et e et e et e eaeesbe et e ebs e beenbesaeesbeeteeasesbeentesneesnas 11
2.5.1 TECNICaS CIECIrOQUIMICAS .......oiveivieieiiieieie ettt 12
2.5.2 Funcionamiento del potenCIOSTAtO...........cccuveiiiiiieiie e 13
2.5.3 POIAMIZACION........ee ittt sttt s et e st s e e e e be e raeera e 14
2.5.3.1 Polarizacion de activacion (1] AC) (V) oo 14
2.5.4 PASIVIAAU ......uviieie ettt ettt e sra e et e e be e e e beearaeere e 14
2.5.5 Curvas de polarizacion TAFEL Y LPR ........coi i 15
2.6 Pruebas MECANICAS .......veeiiiiiie ettt be e s e st e e s te e s re e saaesbeesrneereeas 16



2.5.2 Agrietamiento por corrosion y esfuerzo (Stress Corrosion Cracking (SCC))................ 17

2.5.3 ENSAY0 0B QUIBZA........ccveiiieiteeie ettt e s te e ae s e nreenneenee e 19
2.6 ENSAY0S NO UESIIUCTIVOS......cuvieieiiiiteeii ettt bbb 19
PG 170 o] o [0 USSP 20
2.6.2 VelOCidad UIFaSONICA.......ccveivirieiiieiieie ettt bbbttt sbe e 22
2.6.3 AtenUACION UIFASONICA. ........cuviieiieieieiee et ene e 22
2.6.4 Potencial termOEIECIIICO.........viiiieieieiee e 26
2.7 ESTA00 GBI AITE.... .ottt bbbt bbb 28
CAPITULO 3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL......cccovivevirreeeieeeeseresessiesessesesessenenines 34
T 1V 1= - | OSSPSR 35
3.2 CaracterizaCion MICrOESIIUCTUIAL .........c.oiviiiiiiiiieeee e 35
3.2.1 Microscopia OPtica (MO) ......c.cuiiiiiiiieieee et 36
3.2.2 Microscopia electronica de barrido (MEB) ........cccoiveiiiiiii e 36
3.3 TratamieNtO tEITMICOS ... cveiviiteiiieiieieie ettt bbbttt et b sbenbeereenes 36
3.3.1 Tratamiento tErmico de ENVEJECIAO. ......cuiuiiueieiieieiee e s 36
3.4 Caracterizacion mecanica (deStrUCTIVA) ........c.cciveiiiiiiieii e 38
3.4.1 Ensayo de MICrOAUIEZA VIKEIS......ccucuiiieieeieiie it esie et e ettt sae e sne e 38
3.5 TECNICAS EIECIIOQUIMICAS .....eveeeieeieiieee et 38
3.5.1 Preparacion de €leCtrOlit0..........ccueiieiiiie e 38
3.5.2 Polarizacion potenciodindmica (Tafel) ..o 39
3.5.2 Resistencia a la polarizacion lineal (LPR) ........ccoeiiirriiiiieiecre e 39
3.5.3 Pruebas de agrietamiento por corrosion y eSfUErzoS..........cccovvevveveiiciiece e, 39
3.6 CaracterizaCion N0 AESIIUCTIVA.........ccueruiierieierie sttt 41
3.6.1 Medicion del efecto del tratamiento térmico de solubilizado en el potencial
LT 10T [T ol [ o OSSPSR 41
IV Y/ [=To To ToT g I (=B UT L - o] 1 o [o FO SR 42
CAPITULO 4. RESULTADOS Y DISCUSIONES........ccceiiieiiie sttt 48
4.1 CaracterizaCion MICrOESIIUCTUIAL ...........coviiiiiiiiieee et 48
4.1.1 Aleaciones en condicion de recepcion (Metal base MB)...........ccocevienencieicicnee, 48
4.1.2 Evolucion de la microestructura con el envejecimiento térmico de 700 °C .................. 51
4.1.3 Evolucidn del crecimiento de grano con el tratamiento térmico de solubilizado en la

muestra de In 625 con eSpesor de 6.35 MM. ... s 54
4.2 MEICIONES A& AUIBZA ..ottt sttt sa et s 60
4.2.1 Mediciones de dureza en tratamientos térmicos de envejecido ..........cccoevevveveiieieennns 60
4.3 Mediciones de atenuacion UIFASONICA ..........ueiveieiieieeie e e sae e sre e 62



4.4 POteNCIal 1eIMOBIECIIICO ... et e e e e e e e e e e e e e e e e e e e 65

4.5 Evaluacion en la resistencia a [a CorroSION ..........ccouuiiieiiiene s 66
4.5.1. Evaluaciones de Tafel ..o 66
4.5.2. EVAluACIONES 08 LPR ...cuiiiiiieieieee et 68

4.6 Efecto del envejecimiento térmico a 700 °C en la resistencia al agrietamiento por corrosion

A= L0 1=] 0 (5] O 3 TSSO P PSPPI 73
4.6.1 Caracterizacion microestructural de probetas sometidas a SCC..........cccccveveveiiieieennns 75
4.6.1.1 Comportamiento de 18 fraCtura...........ccooiiiiiiiieiiie e 75

CAPITULO 5. CONCLUSIONES ...ttt 78

B Lo Vo 01 (0] (TSP 78

CAPITULO 6. BIBLIOGRAFIA. ..ottt ettt 79

indice de Figuras

Figura 2.1 Clasificacion tipica de las SUPer aleaciones [7]. ...c.cceieiiieiiiiiieeieieesie et ste e sre e 5

Figura 2.2 Estructuras cristalinas a) tipo L1, [5, Q. ++reeesssersssssesssss s 6

Figura 2.3 Microestructura de una superaleacion base niquel con precipitados de la fase y' y la presencia de carburos
del tipo M,,C, en la frontera de grano [5].......c.ccovvviiieiiiiiiiiiiccc s 7

Figura 2.4 Estructuras cristalinas a) tipo DO,, [5, 9], ..ccoiiiiiiiiiii 7

Figura 2.5 Diagrama aproximado de transformacién de tiempo-temperatura para fases que se forman a altas

temperaturas en la aleacion INCONEI B25 [L3]. ...vcoviiuiii ittt sre e 10
Figura 2.6 Esquema de aplicacion del potenciostato/galvanostato [15]. .....cccceveveiiiisiiieeic e 13
Figura 2.7 Factores que producen 1a SCC [25]....cui ittt ettt e ae e sraesreenreenaeenes 18
Figura 2.8 Representacion esquematica de particulas en una onda longitudinal [35]. .......cccooeiiinniiiiniiiinecee 21
Figura 2.9 Representacion esquematica de particulas en una onda de corte [35]. ....ccoervineneineneieee e 22

Figura 2.10 Representacion esquematica de la técnica de pulso-eco en modo inmersién para la medicion de
ateNUACION UIFASONICA [B5]. ..veveiriiiiiiiitiee ettt sttt et et te et e e et e be s be st e e teesaese et e besbeabeeaeanse s enresresrens 23

Figura 2.11 Representacion esquematica del fendmeno de dispersion de la onda ultrasénica en la frontera de grano

Figura 2.12 Coeficiente normalizado de atenuacion para ondas longitudinales propagandose en hierro policristalino
para: (a) teoria unificada (rojo), (b) limite de Rayleigh, (c) asintota estocastica [38].......ccccceevrvvrivriverierernrennns 25
Figura 2.13 Diagrama esquematico de medicidn termoeléctrica convencional con sonda de doble punta como forma
mas utilizada en la caracterizacion de ensayos N0 destructivos [39].......ccvvveiiiireiiiiineieene e 27
Figura 2.14 Dureza Vickers de Inconel 625 en funcion del tiempo de envejecimiento a tres diferentes temperaturas
(o Fo o oL 24 OO OSSPSR 28

vii



Figura 2.15 (a-b) Imagenes SEM a diferentes magnificaciones de la aleacién Inconel 625 en condicién de recepcion,
la flecha blanca en (a) resalta un carburo primario (c) Analisis EBSD de fronteras de grano (negro) y twins
(rojo), (d) Distribucién del tamafio de grano [42]. ......ccciereieiieiiie e 29

Figura 2.16 Esquemas del SCC (a) temperatura subcritica y (b) temperatura supercritica [43]........cccovvveverenieiennnns 30

Figura 2.17 a) Micrografia de microscopio 6ptico obtenida en la seccién transversal de In600 después del ensayo de
doblez donde se aprecia agrietamiento extensivo y (b) Descripcién esquematica de corrosién intergranular
ademas de diferentes tipos de grietas [A4]. ....coo it 31

Figura 2.18 (a) Micrografia de TEM que muestra la grieta principal a principal crack (grieta 1) y (b) grieta principal
aplastada en puntos triples (Grieta 2) [A4]. ..o 31

Figura 2.19 Atenuacion de ondas ultrasénicas longitudinales versus frecuencia con microestructura como parametro.
Los datos se corrigieron por difraCCion [45]. ......ivviieiiiieie i st 32

Figura 2.20 Comparacion de resultados experimentales del coeficiente de atenuacion (o) longitudinal medido y
modelos teoréticos en funcidn de la temperatura de autenticacion. (b) Modelo propuesto para coeficiente de
atenuacion (linea continua) y el modelo de atenuacion de Rayleigh (linea interrumpida) en funcion del nimero

de onda normalizado (p,d) para acero 550. (El punto de datos experimentales corresponde a o, = 49.2 Np/mm)

] OSSOSO PR 33
Figura 3.1 Diagrama de flujo de la metodologia eXperimental ...........cccccivriviiieieniie i 34
Figura 3.2 Rampa de calentamiento del tratamiento térmico de envejecimiento a 700 °C.........ccccceovevvvveivevieiesiennnns 37

Figura 3.3 Rampa de calentamiento del tratamiento térmico de solubilizado para crecimiento de grano con
temperatura variable Y tIemMPO CONSLANTE. .........ouiiiiiriiiiree bbb 37
Figura 3.4 a) Potenciostato/galvanostato, b) celda electroquimica de 3 electrodos. .........ccovereiiereiiieneiseeee 38

Figura 3.5 a) Esquema representativo de la evaluacion del SCC, b) Muestra In 625en H,SO, al 0.5 molar, c)

maquina Inter-Corr tipo M-CERT [50].......ciuiiiiiiiiiieiie ettt sttt 40
Figura 3.6 Espécimen de prueba estandar SSRT [50]. ...vcviiriiiieiiiieree et 40
Figura 3.7 Equipo para la medicion de potencial termOoelECtriCo. .........cccooiiiiiiiiniiiiee e 41
Figura 3.8 Esquema de la medicion para el potencial termoeléctrico [39]. ..o 41
Figura 3.9 Grafica de calibracion para mediciones d8 PTE.........cccciciiiiiiieeieiese ettt ae e sresne 42
Figura 3.10 Representacién del fendmeno de difraccion del haz ultrasoniCo............cccccvvvveiieienccie e 44

Figura 3.11 Diagrama esquematico para las mediciones de atenuacién ultrasénica y velocidad ultrasénica usando la
técnica de INMErSion PUISO-ECO [B5]. ....cuiiiiiiriiieiiriee bbbttt 45
Figura 3.12 Representacion esquematica de la forma de realizar las medicion del coeficiente de atenuacién usando el
método pulso-eco.(a) sefiales de radio frecuencia (RF), (b) transformada rapida de Fourier de sefiales de RF, (c)
calculo de pérdidas y (d) curva de coeficiente de atenNUACION. .........cocveierieririeiesr e 46
Figura 4.1 Imagenes de la microestructura de la aleacion Inconel 625 (izquierda) MO y (derecha) MEB de placas de
Inconel 625 de (ay b) 12.7 mmy (c y d) de 6.35 mm reSpectivamente. ..........occeveerereninene e 48
Figura 4.2 Micrografias de MEB, mapeos EDS de elementos quimicos y composiciones de particulas indicadas en el

INELAL DASE. ...ttt ettt e s ettt e e ettt e e s bt e e e s sh bt e e s ettt e e sabaeeessaba e e e ebbe e e e abbeeeeaabbeeeeabbaeeeebeneesibaeeeas 50

viii


file:///C:/Users/SAGUI/Dropbox/Tesis%20Sagrario%202023/Tesis%20MSMD%20lista.docx%23_Toc133187460

Figura 4.3 Micrografias de MEB para diferentes tiempos de envejecimiento térmico a 700 °C.........ccceovrernieierennas 51
Figura 4.4 Micrografias de MEB, mapeos EDS de elementos quimicos y composiciones de particulas indicadas en la
Muestra tratada POF 503 N.....voviiiie ettt Ee s ae et e e e e nrenre e 52

Figura 4.5 Evolucion de precipitacion de la fase ¥ en funcion del tiempo de tratamiento térmico de envejecido, a)

100, 0) 90 0, €) 216 N Y d) 503 . -ttt bbb 53
Figura 4.6 Andlisis de EBSD de las probetas sometidas a tratamiento térmico de solubilizado, imagenes del patrén
(o [0 or= 1 F- o RSO RPUSSSUPTRN 54

Figura 4.7 Analisis de EBSD de las probetas sometidas a tratamiento térmico de solubilizado, imagenes de los
[0 2L 1 OO POPP TP OPRTRON 55

Figura 4.8 (izquierda) Imagen de los granos y (derecha) figura inversa de polos (FIP) de las probetas MB, 950 y

1100 CC. wrrieieieietee sttt ettt bttt R bRt AR e R e bR A e R et bR et R et bR et AR et Re e e bR et et te et nens 57
Figura 4.9 Figuras inversa de polos (FP) de las probetas MB, 950 Y 1100 °C. ....ccccoviireiineneeneneeee e 58
Figura 4.10 Mapas EBSD de (izquierda) desorientacion promedio de granos y (derecha) desorientacion promedio

del Kernel de probetas de IN625 para MB Y SOIUDIlIZadas. .........c.ccviriiiiiniiii s 60
Figura 4.11 Gréficas de dureza relacionadas con la cantidad de elementos de precipitacion, a) M.A. Shaikh y col, b)

Lo (=3 o] £0)Y/=Tod (o TR PO UR TR OPRRN 61
Figura 4.12 Grafica de dureza de las muestras con tratamiento térmico de solubilizado. ............c.ccccevvviviiieieiiennnas 62
Figura 4.13 Curva de atenuacién en funcion de la frecuencia en probetas de MB y tratadas térmicamente. .............. 62

Figura 4.14 Comparacidn de resultados experimentales de atenuacion ultrasénica y el modelo de Stanke y Kino [38].

............................................................................................................................................................................ 63
Figura 4.15 Curvas de atenuacion en funcién de la temperatura de tratamiento térmico para tres frecuencias

oo =T3S 64
Figura 4.16 Curva de atenuacién en funcion de la temperatura de tratamiento térmico para tres frecuencias

UIETASONICAS. .vevevereeieitetete st eteete st et ete st e s e e be st e s et e st e s e ebe s b e s e ebe st e s e ebe s e e seeb e e e e s e e beeb e st ek e eb e s e ek e eb e s e et e nee s e et e sbe e ebesbeeabenreneas 65
Figura 4.17 Mediciones de PTE en las probetas con tratamiento térmico de recocido de solucién de baja y alta

LE=T L] O 1=] LN VTSR OTRRN 65

Figura 4.18 Curvas potenciodindmicas de la aleacion Inconel 625 con diferentes tiempos de envejecido, inmersos en

una solucion 0.5M de H2SOy4; a) curvas en el rango amplio, b) Zoom de las curvas en la ventana de potencial

de la regién de activacidn, ¢) Ventana de potencial de la region de pasivaCion. ..........cccccoverevenierineenenienenneens 67
Figura 4.19 Cinéticas de R de la de la aleacion Inconel 625 en una solucion de H,SO, 0.5 Molar. .......................... 69
Figura 4.20 Cinéticas de E_,, de la de la aleacion Inconel 625 en una solucion de H,SO, 0.5 Molar. ....................... 70

Figura 4.21 Cineticas de i, y VC presentadas por la aleacion Inconel 625 en una solucion de H,SO, 0.5 Molar....71

Figura 4.22 Iméagenes de las superficies corroidas después de 24 h de inmersion de las muestras: a) MB, b) 10 h, ¢)
90 h, d) 216 h, €) 503 h y f) andlisis quimico elemental de la composicion de los productos de corrosion sobre

RS oL o ol T OO OSSOSO PRSP 72



Figura 4.23 Curvas de esfuerzo-deformacion del andlisis SCC de la aleacion Inconel 625 de muestras envejecidas

termicamente a 700 °C, evaluadas mediante la técnica SSRT en la solucion 0.5 M de H,SO, a temperatura

a0l o1 =T 0] C SRRSO 74
Figura 4.24 Morfologia de fractura de la aleacion Inconel 625 después de SSRT €N @Ire. .....cccoeerireriererisenirieienennas 75
Figura 4.25 Morfologia de fractura de la aleacion Inconel 625 sin tratamiento térmico, en la solucion acuosa 0.5 M

8 H,SO 4 vttt 76
Figura 4.26 Superficie de la zona de estriccion en direccion longitudinal a) y b) probeta en condicién de material

base ensayada en aire MB_ ., ¢) y d) probeta en condicion de material base ensayada en solucién acuosa MB

aire ?

indice de Tablas

Tabla 2.1 Relacion entre los coeficientes de atenuacion ultrasonica, la longitud de onda y el tamafio de grano para

SOlid0S e1aStiCOS POIICTISIAIINGS. ......eiviitiiieir ettt te et e e b e bestesbesreenee e e resresrens 24
Tabla 3.1 Composicion quimica de la stper aleacion Inconel 625 en condicion de recepCion .........cccccevevveveveniennnn, 35
Tabla 4.1 Tamafio de grano promedio de muestras con tratamiento de solubilizado. ..........cccccevvviiieiieninieicicne 55

Tabla 4.2 Constantes de ajuste de las curvas de atenuacion ultrasdnica y tamafio de grano por EBSD (R = Rayleigh,
B 2 BSTOCASLICA) ...ttt bbb bbb bbb bbb bbbttt bt b e 63
Tabla 4.3 Parametros electroquimicos de las curvas potenciodindmicas de la aleacion in 625 obtenidas por el método
o [ (oI [ ot cT o (o1l (1) S TTSPSSRPR 68
Tabla 4.4 Valores de los parametros de las propiedades mecanicas de la aleacion In 625 evaluada mediante SSRT en

ensayo de COIrOSION DAJO BSTUBIZOS.........ccciiiiiiiie ettt ettt te et e e et e besbesbesbeene e e eresresreas 74



Glosario de Términos

In 625
ACE (SCC)

ASTM
CD
CERT
EAC
EDS
EBSD
END (NDE)
FC
FCC
FCT
FH
FIP
FP
HV
Hz
In-situ
KAM
LPR
MB
MEB
MC
M,C
M23C6
MGM
MHz
M.O

Inconel 625

Agrietamiento por corrosion y esfuerzo (Stress Corrosion Cracking por sus
siglas en ingles)

American Society for Testing and Materials

Corriente Directa

Constant Extension Rate Testing

Agrietamiento asistido por el ambiente (Environment Assisted Cracking)
Espectroscopia de rayos X de energia dispersiva

Difraccion de electrones retrodispersados (Electron Backscatter Diffraction)
Evaluacién no destructiva (Nondestructive evaluation por sus siglas en ingles)
Fatiga por corrosion

Cubica centrada en las caras (Face Centered Cubic)

Tetragonal centrada en las caras

Fragilizacion por hidrégeno

Figura inversa de polos

Figuras de polos

Dureza Vickers

Hertz (s1)

En el sitio

Desorientacion promedio de kernel

Resistencia a la polarizacion lineal

Material Base (condicién de recepcion del material)

Microscopia electronica de barrido

Carburo primario (“M” rico en Nb)

Carburo secundario (“Mg” rico en Nb y Mo)
Carburo secundario (“M,;” rico en Cr)

Desorientacion promedio de granos
Mega Hertz (x108 s

Microscopio optico

Xi



NACE

OCP
PTE

QP
SSRT

TAFEL
TCP
TT.E
T.T.S
T.T.P
VC
% R.A

Asociacion nacional de ingenieros de corrosion (The National Association of
Corrosion Engineers)

Potencial de circuito abierto (Open Circuit Potential)

Potencial Termoeléctrico

Patrdn de calidad

Pruebas de tension a velocidad de deformacion lenta (Slow Strain Rate
Testing)

Polarizacion potenciodinamica

Fases topoldgicamente empaquetadas (Topologically close-packed)
Tratamiento térmico de envejecimiento 700 °C

Tratamiento térmico de solubilizado

Temperatura, Tiempo, Precipitacion

Velocidad de Corrosion

Porcentaje de Reduccion de area

Porcentaje de deformacidn unitaria

Especies oxidadas

Especies reducidas

Ancho del transductor

Velocidad ultrasénica (Velocidad de onda o velocidad de propagacion)
Espesor/ distancia de propagacion

Didmetro del grano /didmetro del transductor

Decibel

Potencial

Modulo elastico

Potencial redox

Voltaje de primer eco

Voltaje de segundo eco

Potencial de corrosion

Potencial de pasivacion

Potencial de transpasivacion

Xii



= <

o > 3 o =

o]

max

Constante de Faraday 96,485.3383 coulomb/mol.

Frecuencia ultrasénica

Densidad de corriente / velocidad de corrosion

NUmero de onda

Pérdida

NUmero de electrones transferidos
Coeficiente de reflexion

Constante de los gases 8.314 J/mol *K
Resistencia a la polarizacion

Temperatura absoluta

Distancia entre el transductor y la muestra
Impedancia acustica

Coeficiente de atenuacion ultrasonica
Coeficiente de dispersion

Coeficiente de absorcion

Constante de Tafel

Constante Anddica

Constante Catodica

Fase matriz con estructura cubica centrada en las caras

Fase de endurecimiento primario

Fase meta estable con estructura DO,, tetragonal centrada en el cuerpo (NisNb)

Fase de equilibrio de y", estructura ortorrombica (NizNb)

Sobrepotencial
Longitud de onda
Densidad

Esfuerzo a la fluencia

Esfuerzo maximo

Xiii



Resumen

El Inconel 625 es una aleacion base niquel, la microestructura y el tamafio del grano de esta
aleacion tienen un impacto significativo en sus propiedades mecanicas y por ende en su
comportamiento mecéanico. Estas aleaciones son usadas a altas temperaturas en donde su
microestructura puede cambiar gradualmente. Es por ello que, la prediccion de los cambios en la
microestructura de esta aleacién una vez en servicio es de gran importancia debido a la
susceptibilidad a la formacion de precipitados intermetalicos ya sea durante su fabricacién y/o
durante su servicio por periodos extendidos de tiempo a condiciones de temperaturas altas. Es
conocido el efecto del tamafio de grano sobre las propiedades mecénicas tales como: la resistencia
al creep y la resistencia mecénica, entre otras. Ademas de esto, y debido a que la aleacion es
susceptible a el envejecimiento térmico, el conocer la fraccion de las fases presentes, es de gran
interés, ello para predecir el comportamiento mecanico en funcién del tiempo de servicio de los
componentes fabricados con esta aleacion. En muchas ocasiones, los componentes de maquinaria
son fabricados con materiales en condicion de recocido (libre de precipitados) y posteriormente
durante su funcionamiento a temperaturas altas pueden ser susceptibles al fendmeno de
envejecimiento térmico. En este proyecto se realizaron tratamientos térmicos de solubilizado a
diferentes temperaturas, esto con la finalidad de hacer crecer el tamafio de grano y se encontré que
cuando el material en condicion de recepcion (MB) es sometido a una temperatura de 950 °C su
tamafo de grano disminuye por efecto de un fendmeno de recristalizacion y que a una temperatura
de 1100 °C el tamafio de grano aumenta con respecto al valor que tenia a 950 °C pero este es
menor que el del MB, ademas, se comprobd por medio de la técnica de EBSD que este tratamiento
disminuye gradualmente la textura cristalografica del MB. Con la técnica no destructiva de
atenuacion ultrasonica se comprobé que conforme la frecuencia ultrasénica aumenta el coeficiente
de atenuacion también aumenta en forma de potencia, ademas de que la atenuacion ultrasonica es
sensible a el fendmeno de recristalizacion isotérmica que ocurre en el material. Por otra parte, se
estudio el efecto de diferentes tiempos de envejecimiento térmico a una temperatura de 700 °C
sobre la resistencia al agrietamiento por corrosion y esfuerzo (SCC por sus siglas en inglés), donde
se encontro que el envejecimiento térmico incremento la resistencia mecanica del material después
de 10 horas de envejecimiento, el efecto del envejecimiento en la ductilidad disminuyé a lo largo
del tiempo.

Palabras clave: Inconel 625, superaleacion, atenuacion ultrasonica, SCC, técnica no destructiva.
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Abstract

Inconel 625 is a nickel-based alloy, the microstructure and grain size of this alloy have a significant
impact on its mechanical properties and therefore on its mechanical behavior. These alloys are used
at high temperatures where their microstructure can gradually change. For this reason, the
prediction of changes in the microstructure of this alloy once in service is of great importance due
to its susceptibility to the formation of intermetallic precipitates either during its manufacture
and/or during its service for extended periods of time. under high temperature conditions. The
effect of grain size on mechanical properties such as creep resistance and mechanical resistance,
among others, is known. In addition to this, and because the alloy is susceptible to thermal aging,
knowing the fraction of the phases present is of great interest, in order to predict the mechanical
behavior as a function of the service time of the components manufactured with this alloy. . On
many occasions, machinery components are manufactured with materials in an annealed condition
(free of precipitates) and later during operation at high temperatures they may be susceptible to the
phenomenon of thermal aging. In this project, solubilized heat treatments were carried out at
different temperatures, this in order to increase the grain size and it was found that when the
material in reception condition (MB) is subjected to a temperature of 950 °C, its grain size grain
decreases due to the effect of a recrystallization phenomenon and that at a temperature of 1100 °C
the grain size increases with respect to the value it had at 950 °C but this is less than that of MB,
in addition, it was verified by means of the EBSD technique that this treatment gradually decreases
the crystallographic texture of the MB. With the non-destructive technique of ultrasonic
attenuation, it was verified that as the ultrasonic frequency increases, the attenuation coefficient
also increases in the form of power, in addition to the fact that ultrasonic attenuation is sensitive to
the phenomenon of isothermal recrystallization that occurs in the material. On the other hand, the
effect of different thermal aging times at a temperature of 700 °C on the resistance to stress
corrosion cracking (SCC) was studied, where it was found that thermal aging increased the
mechanical resistance. of the material after 10 hours of aging, the effect of aging on ductility

decreased over time.
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CAPITULO 1. INTRODUCCION

Las aleaciones de Inconel base niquel son usadas en las industrias nuclear, aeroespacial y quimica
en componentes que por su aplicacién deben resistir la corrosion y tener un buen comportamiento
mecénico (alta resistencia mecanica, alta tenacidad a la fractura) [1]. La aleacion de Inconel 625
(In 625) fue desarrollada como una aleacion Cr-Ni y que por la adicién de Mo y Nb endurece por
solucion sélida [1, 2]. Shoemaker [1], describe que la aleacion tiene dos areas principales de
aplicacion, siendo la primera la resistencia a la corrosién en ambientes acuosos en rangos de
temperatura entre ambiente y ligeramente alta. La segunda en aplicaciones que demanden una alta
resistencia mecanica, buena resistencia al creep y a la corrosion a temperaturas elevadas.

El agrietamiento por corrosion y esfuerzo (ACE), o stress corrosion cracking (SCC por sus siglas
en inglés) es un fenémeno que produce la falla en servicio de componentes de ingenieria y es
caracterizado por un proceso lento de formacion y de propagacion de grietas inducidas por
esfuerzos de tension que actian en los componentes que trabajan en un medio de ambientes
agresivos [3]. Las fallas por ACE ocurren de manera inesperada y son dificiles de predecir ya que
dependiendo de las condiciones, pueden ocurrir muy rapido (unos meses) o pueden ocurrir después
de que estos han estado en servicio durante muchos afos [4].

Debido a que la aleacion In 625 tiene dos areas principales de aplicacion, es muy importante que
durante la fabricacion de la aleacion se controle la microestructura y el tamafio de grano, los cuales
estan relacionados a diferentes propiedades mecanicas del material. Con el propoésito de garantizar
la integridad estructural de un material o0 componente, es importante determinar las caracteristicas
microestructurales del material o componente. En la industria existe gran interés por determinar de
manera no destructiva e in-situ dichas caracteristicas entre ellas el tamafio de grano, especialmente
en componentes que han estado en servicio y expuestos a altas temperaturas. Los métodos no
destructivos ofrecen una alternativa a esta problematica de caracterizacion de materiales, a través
de variables no destructivas como la atenuacion ultrasonica.

Debido a la complejidad del fendmeno ACE, en la industria también existe la necesidad de
determinar in-situ la integridad estructural de los componentes y los métodos no destructivos como
el ultrasonido ofrecen una alternativa a esta problematica. Algunas técnicas como el ultrasonido no
lineal han mostrado su potencial por su alta sensibilidad para detectar diferentes tipos de dafio en

materiales metalicos como la precipitacion de fases, dafio por fatiga, creep. Por otra parte, la



atenuacion ultrasonica puede ser usada para determinar cambios microestructurales como el

tamario de grano.

1.1 Justificacion

Con la demanda y necesidad de la industria para garantizar la seguridad de los componentes
mecénicos fabricados de la aleacion In 625 que operan en condiciones atmosféricas muy agresivas
es imperativo identificar las caracteristicas microestructurales que pueden promover fallas en
servicio. EI comportamiento al agrietamiento por corrosion y esfuerzo puede variar dependiendo
del tipo de material, condicion microestructural, ambiente, condiciones de operacion entre otras
variables. Actualmente, existe un gran numero de investigaciones que se han dedicado a evaluar el
efecto de los tratamientos térmicos en las propiedades mecanicas y microestructurales de diversas
aleaciones metélicas. Se sabe que la aleacion In 625 en especifico presenta una evolucion
microestructural dindmica cuando durante el servicio es expuesta a altas temperaturas y que
consiste en la precipitacion de fases secundarias y carburos, y en la literatura no se cuenta con
trabajos previos que reporten el efecto del envejecimiento térmico en la resistencia al agrietamiento
por corrosion y esfuerzo para esta aleacion, ni sus efectos en las variables no destructivas.

Este estudio permitira ver los efectos del envejecimiento y pretende relacionar los resultados de la
caracterizacion mecénica y microestructural a la de las pruebas no destructivas, destructivas (ACE)
y sus resultados pueden repercutir en una reduccion asociada a los costos de mantenimiento por
un reemplazo anticipado de los componentes, a través de un monitoreo continuo de la
microestructura del componente y con ello evitar fallas catastroficas que impliquen potenciales
pérdidas econdémicas y de vidas humanas.

1.2 Objetivo general

Realizar tratamientos térmicos de solubilizado para determinar el efecto en el tamafio de grano, asi
como la identificacion de los parametros relevantes en la inspeccion no destructiva, y se realizo
tratamiento térmico de envejecimiento a 700 °C para analizar la evolucién microestructural en el

agrietamiento por corrosion y esfuerzo.



1.2.1 Objetivos especificos

 Precipitar diferentes fracciones de la fase y" mediante la ejecucién de una serie de
tratamientos térmicos de endurecimiento por precipitacion en muestras de una aleacion de In
625.

« Identificar la precipitacion de la fase y" mediante Microscopia Electrénica de Barrido (MEB).

+ Analizar y determinar el efecto de la precipitacion de la fase y" en las propiedades mecénicas
de la aleacion mediante ensayos mecanicos de microdureza.

» Evaluar el efecto del envejecimiento en la resistencia al agrietamiento por corrosion y
esfuerzo.

+ Caracterizar las superficies de fractura de las probetas sometidas al agrietamiento por
corrosion y esfuerzo.

» Lograr diferentes tamafios de grano mediante tratamientos térmicos de solubilizado.

» Analizar el efecto de la precipitacion de las fases en las variables no destructivas de la
aleacion mediante ensayos ultrasonido y termoelectricidad.

» Hacer mediciones de coeficiente de atenuacion ultrasonica en las probetas con tratamientos
térmicos de solubilizado.

» Comparar los resultados experimentales de coeficiente de atenuacién ultrasonica con

modelos tedricos.

1.3 Hipdtesis
La super aleacion Inconel 625 al operar a alta temperatura puede sufrir una recristalizacion de la
estructura inicial y cuando es expuesta por tiempos prolongados es susceptible a la precipitacion

gradual de fases como lay", la fase & asi como de carburos secundarios del tipo M,;Cg, produciendo

todo ello un aumento en las propiedades mecénicas y un endurecimiento que tiende a fragilizar el
material. Por lo que ésta precipitacion gradual puede afectar de manera diferente la susceptibilidad
al agrietamiento por corrosiéon y esfuerzo, a el comportamiento mecanico y las variables no

destructivas como el coeficiente de potencial termoeléctrico y la atenuacion ultrasonica.



CAPITULO 2. REVISION BIBLIOGRAFICA

Las aleaciones base niquel de Inconel son usadas en las industrias nuclear, aeroespacial y quimica
en componentes que por su aplicacidn deben resistir la corrosion y tener un buen comportamiento
mecanico (alta resistencia mecanica, alta tenacidad) [1].

Las super aleaciones son empleadas ampliamente en diversas aplicaciones, como ejemplo: Las
plantas de energia ultra-stper-criticas (con combustibles fdsiles o nucleares), motores diésel e
inclusive celdas combustibles. Su uso se debe a la estabilidad de propiedades por encima de los
750 °C y tienden a sustituir a los aceros ferriticos los cuales presentan una marcada degradacion
de propiedades a estas temperaturas [5].

Entre estas aleaciones tenemos a la aleacion Inconel 625, la cual endurece por solucién sélida

debido a sus aleaciones de Cr, Ni y Mo y por precipitacion de carburos del tipo M,;C4 por las

adiciones de C, Al y Ti. Esta precipitacion de fases impacta de manera diferente a la aleacion,
mientras que la fase y” aumenta la resistencia a la corrosion la precipitacion de los carburos impacta
la dureza y por lo tanto la fragilizacién de la aleacion [6].

Usualmente, la aleacion 625 se clasifica en dos grados, el grado 1, se refiere a una condicion de
recocido en el rango de 871 a 982 °C, este tipo de aleacion presenta una microestructura fina. Por
otra parte, la aleacion grado 2, tiene un tratamiento de solucion (110 a 1150 °C) con el objetivo de
ser usados a temperaturas por encima de 593 °C [1].

Dependiendo del elemento principal, las stper aleaciones se pueden caracterizar en tres grupos
(base hierro, base cobalto, base niquel) como se muestra en la Figura 2.1. EI mecanismo de
endurecimiento, pude ser por endurecimiento por solucidn sélida, endurecimiento por precipitacion
0 una combinacion de ambos. Finalmente, el conformado o forma final de la pieza puede ser por

medio de forja o laminacién, fundicion y por medio de metalurgia de polvos.
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Figura 2.1 Clasificacion tipica de las super aleaciones [7].

Las aleaciones base niquel pueden operar con una relacion de temperatura/esfuerzos (~ 85% de su
punto de fusion), lo cual, les permite ser usadas en alabes de turbinas o discos en motores aéreos.
Se ha encontrado que la aleacion In 625 expuesta a amonico, presenta después de 60,000 h a 873

K una mayor resistencia y menor ductilidad comparada con el material virgen [8].

2.1 Metalurgia fisica de las supera aleaciones base niquel

En las diferentes ramas de la ingenieria en las que se usan, las aleaciones base niquel presentan una
gran complejidad metaldrgica debido a que llegan a estar fabricadas por mas de 10 elementos
quimicos de aleacion, los cuales se pueden agrupar en tres categorias diferentes. La relacion entre
las diferentes composiciones, propiedades mecéanicas/fisicas y la microestructura resultante ha
impactado las diferentes ramas de la ciencia en los ultimos 70 afios.

Los elementos pueden agruparse en tres categorias principales. La primera Ni, Fe, Cr, Ru, Mo, Re
y W (todos ellos, con radio atomico similar al del niquel), su funcion es distribuirse en la matriz
austenitica y y estabilizarla. EI segundo grupo, conformado por los elementos Al, Ti, Nb y Ta; los
cuales tiene un radio atbmico mayor y promueven la formacién ordenada de las fases como la del

compuesto Ni;(Al, Ta, Ti) denominada y', la cual presenta una estructura cristalina L1,. Una



consecuencia de la formacion de este compuesto, es que el esfuerzo de fluencia aumenta con la
temperatura el cual esta relacionado al comportamiento de las estructuras de planos (fallas de
apilamiento) [5].

Finalmente, el tercer grupo, con los elementos B, C y Zr, los cuales, por su radio atdmico, tienden
a segregar a los limites de grano de la fase y. Estos elementos pueden promover la formacion de
carburos. Los elementos Cr, Mo, W, Nb, Ta y Ti son particularmente fuertes y formadores de
carburos, también el Cr y Mo son promotores para la formacion de boruros. Asi mismo, las
adiciones de Cr y Al, proveen la resistencia a la corrosion y oxidacion. Los contenidos de O, Ny

S deben de ser muy pequefios en las stper aleaciones.

2.2 Microestructura
La microestructura de las stper aleaciones base niquel esta compuesta de diferentes fases [7]:
(1) Lafase matriz vy, la cual tiene una estructura cubica centrada en las caras (FCC Face Centered
Cubic) y forma una fase matriz continua en la cual otras fases residen.
(2) Dependiendo de la stper aleacion, la fase y contienen concentraciones significativas de
elementos quimicos como el Co, Cr, Mo y Re.
(2) La fase de endurecimiento primario para aleaciones con Ti y Ta se denomina y'. Esta es una

fase intermetalica que se basa en Nig(Al, Ta, Ti), la cual presenta una estructura cristalina
FCC tipo L1,. La fase y' es coherente con la matriz de la siper aleacion y tiene un parametro
de celda que fluctlia en alrededor de 70.5%. Las fases Ni;(Al, Ta, Ti) son sistemas ordenados

con atomos de niquel posicionados en las caras del cubo y ya sea atomos de aluminio o tantalo

en los vértices del cubo como se muestra en la Figura 2.2.

Figura 2.2 Estructuras cristalinas a) tipo L1, [5, 9].



La Figura 2.3, muestra la imagen microscopica de un cristal de aleacion base niquel en
condicion de tratamiento térmico que muestra la presencia de precipitados y' con

morfologia cubica.

Figura 2.3 Microestructura de una superaleacion base niquel con precipitados delafasey'yla
presencia de carburos del tipo M,;C; en la frontera de grano [5].

(3) La fase y" de endurecimiento en aleaciones que contienen Nb. Esta fase se encuentra en las
aleaciones base Ni-Fe y en aquellas ricas en Nb como la In 718. Esta fase posee una
composicion de NizNb estructura tetragonal centrada en las caras (FCT) DO,, como se
muestra en la Figura 2.4. Esta fase precipita como discos de 60 nm por 10 nm (diametro por
espesor) con los planos (001) en y" paralelos a la familia de planos 001 en y. Estos discos
anisotropicos se forman como resultado de un desajuste de la red entre los precipitados TCC
y la matriz CCC. Si las aleaciones base niquel contienen Nb mas Ti DO,, y/o Al (IN 706 y

IN 909) tienen endurecimiento por precipitacion de fases y'y y".

Figura 2.4 Estructuras cristalinas a) tipo DO,, [5, 9].



(4) Carburos y boruros, el carbono presente (en concentraciones hasta del 0.2% (p/p)), se
combina con elementos reactivos como el Ti, Ta 'y Hf para formar carburos tipo MC. Estos
carburos pueden descomponerse ya sea durante un tratamiento térmico o en servicio a altas

temperaturas en especies como la M,;C, y MC, los cuales prefieren residir en la frontera de

grano y/y, estos carburos son ricos en Cr, Mo y W. El Boro puede combinar para formar
boruros los cuales residen en las fronteras de grano y/y.

(5) Debido a los altos contenidos de Cr, Mo, W y Re, se pueden precipitar fases que son no
deseables en super aleaciones base niquel, en condiciones de servicio como nitruros, los
carbonitruros, laves, Topologically Close-Packed (TCP) por la adicidn excesiva [5], sigma
(o) y delta (8). Estas fases aparecen en la microestructura en una menor porcion y tienden a

ser perjudiciales para propiedades mecénicas de la aleacion.

2.3 Tratamientos térmicos
El niquel y las aleaciones de niquel son mas faciles de tratar térmicamente que muchas de las
aleaciones a base de hierro, debido a que estas dependen de los cambios microestructurales
relacionados con el carbono para lograr las propiedades deseadas. El niquel es un formador de
austenita, y en la familia de aleaciones de niquel y alto contenido de niquel, no se producen
transformaciones de fase alotropica; las aleaciones son austeniticas desde la temperatura de fusién
hasta el cero absoluto. Si bien se pueden formar algunos precipitados, como carburos y la fase de
endurecimiento y', estos no cambian la estructura basica de tipo austenitico de la matriz [10].
El tratamiento térmico es el encargado de la generacion de propiedades Optimas para muchas
aplicaciones de las superaleaciones, este tratamiento se realiza con la finalidad de efectuar cambios
microestructurales, se da a una temperatura lo suficientemente alta para lograr lo siguiente:

e Reducir las tensiones.

e Permitir que el movimiento atomico redistribuya los elementos de la aleacion existentes.

e Promover el crecimiento del grano.

e Promover el nuevo grano recristalizado para medicion.

e Disolver fases.

e Producir nuevas fases, debido a la precipitacion de una solucion solida.

e Provocar la formacién de nuevas fases [11].



2.3.1 Tratamientos térmicos del Inconel 625

La aleacion Inconel 625 tiene dos tratamientos térmicos, el primero es el solubilizado y sirve para
solubilizar fases indeseables en el material y el segundo se denomina envejecido el cual nos ayuda
para la precipitacion de fases de endurecimiento como y'y y", después del solubilizado y de los

tratamientos se hace un temple [12].

2.3.2 Tratamiento térmico de solubilizado

Como primer paso en el tratamiento térmico de las superaleaciones In 625 usualmente es el
tratamiento de solubilizado, la temperatura de este tratamiento depende directamente de las
propiedades deseadas. Especificamente a mayor temperatura se obtiene una 6ptima resistencia a la
termofluencia, mientras que a temperaturas menores se buscan propiedades Optimas para la
resistencia a la tension a acorto plazo a temperaturas altas, por medio de tamafio de grano mas fino,
se mejora las propiedades de resistencia a la fatiga y también se mejora la resistencia a la ruptura
sensible de grietas. Una alta temperatura en el tratamiento de solubilizado resulta en un crecimiento
de grano y una extensiva disolucién de carburos. El principal objetivo es poner en solucién
segundas fases endurecedoras. Una baja temperatura en el tratamiento de solubilizado resulta en la
disolucidn de las principales fases envejecidas sin crecimiento de grano.

El tratamiento de solubilizado es usado para disolver fases del proceso de maquinado y asi
garantizar la estructura deseada para un forjado o un trabajo mecanico posterior con una ductilidad
adecuada. Los rangos de temperatura mas frecuentes usados para los tratamientos térmicos de
solubilizado se encuentran entre 980 °C a 1300 °C [10].

2.3.3 Tratamiento térmico de envejecido

Los tratamientos de envejecido ayudan a fortalecer la matriz y en ocasiones retenida gracias a un
enfriamiento rapido o controlado posterior al solubilizado (temple), por la via de precipitacion de
una o mas fases secundarias (y' y v"). La temperatura de envejecido determina el tipo, la
distribucion y el tamafio de los diferentes precipitados. Los tratamientos de envejecido son
efectuados a temperaturas isotérmicas, efectuandose con un rango de temperatura y tiempo muy
amplio. La temperatura puede variar desde 600 °C hasta 800 °C, y el tiempo en comparacién con

el tratamiento de solubilizado es mucho mayor [10].



Se muestra el diagrama de transformacion de tiempo-temperatura para fases que se forman a altas
temperaturas en la aleacion In 625 Figura 2.5.
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Figura 2.5 Diagrama aproximado de transformacion de tiempo-temperatura para fases que se
forman a altas temperaturas en la aleacion Inconel 625 [13].

Los factores que influyen en el nmero de pasos de envejecimiento, el tiempo y la temperatura de
precipitacion son:

= Tipo y nimero de fases de precipitacion disponibles.

= Temperatura de servicio anticipada

= Tamafio de precipitado deseado

= Lacombinacion de resistencia y ductilidad deseada

= Tratamiento térmico de aleaciones similares [10, 11].

2.3.4 Temple

El proposito de templar las aleaciones resistentes al calor, es mantener a temperatura ambiente, la
solucion solida sobresaturada que se obtuvo durante el tratamiento en solucién de las aleaciones
endurecidas por precipitacion. Este enfriamiento rapido permite lograr un tamafio de particula mas
fino y' con el envejecimiento posterior. Los métodos de enfriamiento cominmente utilizados

incluyen enfriamiento con aceite y agua, asi como varias formas de enfriamiento con agua o gas
inerte.
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El objetivo del enfriamiento es retener los elementos endurecedores (Al, Ti y Nb) en solucion tanto
como sea posible para permitir el desarrollo de una solucién optima y' y y" mas y' durante uno o
mas tratamientos térmicos de precipitacion. Las tensiones internas resultantes del temple pueden

acelerar el sobre envejecimiento en algunas aleaciones endurecibles por envejecimiento [11].

2.4 Mecanismos de endurecimiento en la aleacion Inconel 625
Los mecanismos de endurecimiento empleados en superaleaciones base niquel son tres y son
presentados a continuacion:

1) Endurecimiento por solucién solida: grandes adiciones de Cr, Mo y W, pequefias adiciones
de Ta, Zr, Nb y B proporcionan el endurecimiento por solucion solida. Estos efectos son
estables, ya que los bordes de grano actian como un freno en el avance de las dislocaciones,
lo que provoca la resistencia a la termofluencia.

2) Endurecimiento por dispersion de carburos: pequefias cantidades de C contienen todas las
superaleaciones, el C en combinacion con otros elementos aleantes produce una red de finas
particulas de carburos (carburo de titanio: TiC, carburo de boro BC, carburo de zirconio ZrC,
carburo de tantalio TaC, etc.) muy estables que poseen una extraordinaria dureza.

3) Endurecimiento por precipitacién: algunas aleaciones base niquel que contienen Al y Ti
forman precipitados endurecedores, coherentes con la matriz del tipo y* (NizAl, NisTi, Nis
(Al, Ti)) durante el envejecimiento, que aumentan la resistencia de la aleacion, sobre todo a

temperaturas muy altas [9].

2.5 Corrosion

El mecanismo de corrosion que tiene lugar en fase acuosa es de caracter electroquimico. Por tanto,
se ha desarrollado una amplia gama de técnicas electroquimicas. Las mediciones electroquimicas
se utilizan tanto en el laboratorio como en el campo. Las técnicas de polarizacion electroquimica
utilizadas comunmente, incluyen métodos de resistencia a la polarizacion, métodos de
extrapolacion de Tafel, métodos potenciodinamicos ciclicos, métodos potenciostaticos, métodos
galvanostaticos y métodos de corriente galvanica. Los métodos de polarizacion electroquimica se
utilizan para monitorear cuantitativamente la corrosion general y la corrosion galvanica. También

se pueden usar cualitativamente para monitorear la corrosion localizada (picaduras y grietas).
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2.5.1 Técnicas electroquimicas

La corrosion de los metales y aleaciones en solucion acuosa o en cualquier otro medio conductor
ionico se produce mediante un mecanismo electroquimico. La reaccion de corrosion electroquimica
requiere cuatro elementos: anodo, catodo, conductor metalico y conductor electrolitico. En el
anodo, los iones metélicos abandonan la superficie del metal y se disuelven. En este proceso, deja
electrones en la superficie del metal. Por lo tanto, el metal se oxida (pérdida de electrones) en el

anodo (A). Este proceso es corrosion. La reaccion anddica (de corrosion) se puede escribir como:

M—>M"+ne”
Los iones metalicos u otras especies reactivas o iones son transportados desde el anodo al catodo
por el electrolito conductor idnico. Los electrolitos son en su mayoria liquidos, pero también
pueden ser solidos. Si el electrolito tiene més iones, entonces tiene una conductividad mas alta y,
por lo tanto, es un mejor electrolito. Hay dos tipos de iones: aniones y cationes. Los aniones estan
cargados negativamente y se mueven hacia el anodo. Los cationes estan cargados positivamente y
se mueven hacia el catodo. El electrolito puede contener varias especies que podrian sufrir una
reduccion. Las reacciones de reduccion que ocurren con més frecuencia en el catodo son: reduccion
de iones de hidrogeno o reduccion de oxigeno:
2H" +2¢" > H,
O, +2H,0+4e” - 40H"
Los electrones dejados por los iones metélicos en el sitio del &nodo son transportados al sitio
catodico por el conductor metalico. Para que tenga lugar la corrosion electroquimica, los cuatro
procesos deben ocurrir simultineamente. La ausencia de cualquiera de los cuatro elementos evita
que se produzca corrosion. En presencia de los cuatro elementos se establece un equilibrio, de
modo que la velocidad de la reaccion anddica (oxidacion) sea igual a la de la reaccién catddica
(reduccidn). Las mediciones de polarizacion electroquimica se utilizan para determinar la
velocidad de reacciones anddicas o catddicas individual o colectivamente [14].
Precisamente, las técnicas electroquimicas estan basadas en la posibilidad de poder medir las
sefiales de corriente en respuesta de un potencial aplicado (o viceversa), y para este fin se utiliza
principalmente un aparato conocido con el nombre de potenciostato. El potenciostato es un
instrumento electrénico que permite imponer un potencial constante o variable, positivo o negativo,
a una muestra metalica colocada en un medio liquido y conductor, con respecto a un electrodo de

referencia (electrodo de Calomel saturado) Figura 2.6. Este electrodo de referencia no forma parte
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del circuito de electrolisis y por el mismo no circula corriente alguna. Su presencia se debe
exclusivamente a que sirve de referencia para poner a prueba en todo momento el potencial de la
probeta que se esta ensayando. Para cerrar el circuito de electrolisis se utiliza un tercer electrodo
(electrodo de platino o grafito), que es generalmente de un material inatacable por el medio en el

que se realiza la prueba.

POTENCIOSTATO

@) @) @)
T = Electrodo de trabajo probeta mecéanica
R = Electrodo de referencia
C = Electrodo auxiliar (Platino o grafito)
R
B -
Celda

Figura 2.6 Esquema de aplicacion del potenciostato/galvanostato [15].

2.5.2 Funcionamiento del potenciostato

Teniendo un metal de prueba y una solucion muy agresiva con el metal, el ataque del metal
producira un paso de electrones, en forma de iones del metal cargados positivamente a la solucion.
Esta produccién de electrones es responsable del alto potencial negativo de disolucién del metal en
un medio agresivo. Con la ayuda de una fuente externa de corriente es posible acelerar o frenar
esta emision de electrones y por lo tanto aumentar o detener la corrosién del material por
modificacion de su potencial.

A partir del valor de potencial de corrosion (E.,,,), mediante la fuerza externa del potencial y
polarizando a una velocidad adecuada, desde un potencial catddico en la direccion positiva
(anddica) hasta un sobrepotencial definido, se puede llegar a tener el diagrama o curva de
polarizacion potenciodinamica, la cual es de suma utilidad ya que ayuda a proveer y predecir el
comportamiento de materiales metélicos en condiciones dadas [16-18].
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2.5.3 Polarizacién

Se le conoce como polarizacion a el cambio de los potenciales de su valor de equilibrio también
conocido como potencial de circuito abierto (OCP por sus siglas en ingles Open Circuit Potential),
causado por la corriente aplicada o extraida de un electrodo.

Cuando un electrodo de un metal estd en equilibrio, la corriente parcial para las reacciones de
Oxido-reduccion es precisamente igual y opuesta, es decir, no hay flujo de corriente neto. Si la
caida de potencial se ve alterada por la superposicion de una fuerza electromotriz externa, el
electrodo es polarizado y por lo tanto hay una desviacion de la condicion de equilibrio (OCP) y el
grado de polarizacion se mide por el cambio en la caida de potencial, llamado también
sobrepotencial (n) que, medido en voltios expresa la diferencia que existe entre el potencial de
y el OCP.

electrodo (E,,,,) a una intensidad de corriente determinada (i

corr. COI’I’)’

La representacion grafica del sobrepotencial en funcion de la intensidad de corriente que atraviesa
el electrodo se denomina curva de polarizacion. Hay tres clases fundamentales de polarizacion: de

resistencia, de activacion y de concentracion.

2.5.3.1 Polarizacion de activacion (n AC) (V)

Es la energia de activacion necesaria para que la reaccion de electrodo se verifique a una velocidad
dada y es el resultado de la barrera de energia en la interface metal/electrolito. Este fenédmeno
plantea una relacion E vs. i no lineal, de tipo semi logaritmico, E vs log(i) , descrito por Tafel en
1906, la activacion por polarizacion se describe de la siguiente manera:

nAC =+Blog(i) )
B : Pendiente de Tafel (mV)

+p : Pendiente anddica, cuando el sentido de la corriente es del electrodo al electrolito.

—B : Pendiente catddica, cuando el sentido de la corriente es del electrolito al electrodo.

i : Densidad de corriente (A/cm?)

2.5.4 Pasividad
Es la propiedad que presentan determinados metales y aleaciones de permanecer practicamente
inertes en determinados medios en los cuales, de acuerdo con la termodinamica, se deben

comportar como metales activos y, por lo tanto, disolverse a traves de un mecanismo de disolucién
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electroquimica. Actualmente se acepta que el fenémeno puede ser consecuencia de la formacion
de una capa de 6xidos de muy pequefio espesor, pero compacta, adherente y de muy baja porosidad
que practicamente aisla al metal del medio. Asi la capa pasiva es una barrera formada por una capa
de productos de reaccion, conocida como “teoria de la pelicula de 6xido”.

A lo largo de los afios, una variedad de técnicas como: curvas de polarizacion potencio dinamicas,
resistencia a la polarizacion lineal, espectroscopia de impedancia electroquimica, han sido
utilizadas para representar valores representativos del desarrollo de corrosion en un ambiente
particular [19, 20].

2.5.5 Curvas de polarizacion TAFEL y LPR

Los métodos que miden la polarizacion, basados en conceptos electroquimicos, permiten la
determinacion de rangos de reacciones instantaneas en la interface electrodo/electrolito, como la
densidad de corriente de corrosion. Existen dos métodos que se basan en la medicion de la
polarizacion para obtener valores de corrosion los diagramas de Tafel y LPR, ambos se basan en
el uso de sefiales de corriente directa (CD)[21].

Los diagramas de Tafel son graficos en donde se presenta el potencial (E o también n) en funcion
del logaritmo de la densidad de corriente total log(i.,,,) Y Se muestran, en sentido anodico y catodico
un comportamiento lineal, estos diagramas son utilizados para obtener la densidad de corriente de
corrosion y en base a las leyes de Faraday, calcular la velocidad de corrosion.

La técnica de LPR es una variacion del método de extrapolacion de Tafel. Hace unos 50 afios, Stern
and Geary [14] encontraron que la pendiente de la grafica de potencial de corriente alrededor del
potencial de corrosion es esencialmente lineal; cuya pendiente se denomina resistencia de
polarizacion (R,). R, se define matematicamente como ecuacion (2). Propusieron una ecuacion en
donde se relaciona la densidad de corriente de corrosion (i), es decir la velocidad de corrosion

con laresistencia a la polarizacion (R,). Esta ecuacion recuerda la conocida ley de Ohm. Empleando

esta técnica se puede obtener una velocidad de corrosion instantanea.

AE
Rp—(ﬁl @

corr

R, esta relacionado con la corriente de corrosion (i) como en la ecuacion (3):
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icorr -5 (3)

La constante B se define en la ecuacion (4):

Ba_Bc

= 2,303, +B,) “

Donde B, y B. son constantes de Tafel anddicas y catddicas (en voltios). Combinando las

ecuaciones (3) y (4), obtenemos la ecuacion (5):

NV (5)
R, 2.303(B, +B.)

Si se conocen los valores de B, y B, la velocidad de corrosion se puede calcular a partir de R, .

Dénde: i, : es estaen mA/cm?, y R, en Ohm-cm? [22].

corr

2.6 Pruebas mecéanicas
Para medir las propiedades mecanicas de los materiales que se definen como la forma en que un
material soporta fuerzas aplicadas, incluyendo de tension, compresion, impacto, ciclicas (de fatiga)
o fuerzas a altas temperaturas, se utilizan los ensayos destructivos, los cuales determinan las
caracteristicas mecénicas de los materiales en condiciones de esfuerzo y deformacion de las piezas
que estaran sometidos durante su funcionamiento real.
El ensayo destructivo es aquel en donde la pieza que se inspecciona puede experimentar desde una
leve marca, una deformacion permanente o incluso una ruptura parcial o total, dependiendo del
tipo de ensayo que se le realice [23, 24]. Las propiedades principales que pueden ser determinadas
mediante estos ensayos son las siguientes:

e Dureza

e Tenacidad

e Fragilidad

e Cohesion

e Elasticidad o ductilidad

e Plasticidad o deformacion plastica

e Resistencia ultima de tension

e Resistencia a la Fatiga.

16



2.5.2 Agrietamiento por corrosion y esfuerzo (Stress Corrosion Cracking (SCC))
El agrietamiento por corrosion y esfuerzo es un término utilizado para describir fallas de servicio
en materiales de ingenieria [25], se refiere al agrietamiento causado por la presencia simultanea de
esfuerzo y un medio corrosivo especifico. Muchos investigadores han clasificado todas las fallas
de agrietamiento que ocurren en medios corrosivos como agrietamiento asistido por corrosion y
tension, incluidas las fallas debidas a la fragilizacion por hidrégeno [26].
El agrietamiento es el modo mas comun de falla total de un material, este mecanismo de falla es
de los mas peligrosos ya que la fractura puede ocurrir instantaneamente y sin previo aviso. Los
ambientes altamente corrosivos agravan el problema del agrietamiento y aceleran la velocidad de
falla. El agrietamiento asistido por el ambiente (EAC, por sus siglas en inglés) es un término
genérico utilizado para describir varios mecanismos de este fendmeno.
Se clasifican en tres formas diferentes:

1) Agrietamiento por corrosion bajo esfuerzos /Stress Corrosion Craking (SCC)

2) Fatiga por corrosién (FC)

3) Fragilizacion por hidrogeno (FH)
Las tres formas de corrosion pueden ser de naturaleza muy similar a pesar de algunas diferencias
fundamentales [25]. La corrosion bajo esfuerzo se define ligeramente diferente en varias fuentes:
Jones define el agrietamiento por corrosion bajo esfuerzos como un término utilizado para describir
fallas de servicio en materiales de ingenieria que ocurre por propagacion lenta de grietas inducida
por el medio ambiente y carga aplicada [3]. El laboratorio nacional de fisica del Reino Unido
menciona que el agrietamiento por corrosion bajo esfuerzo podria definirse como el agrietamiento
debido a un proceso que involucra corrosion conjunta y deformacion de un material debido a
tensiones residuales o aplicadas [27].
A pesar de la diferencia en las definiciones, existe un requisito en comun para la aparicién del SCC,
tres factores esenciales deben suceder simultaneamente como se muestra en la Figura 2.7 [25].Un
material susceptible, un ambiente corrosivo y una superficie bajo esfuerzo.
El esfuerzo requerido para causar SCC es de gran preocupacion en metales resistentes a la corrosion
expuestos a entornos corrosivos y generalmente esta por debajo del limite elastico de un metal. Los
ambientes que causan SCC son generalmente de caracteristicas acuosas, y pueden ser capas

condensadas de humedad o soluciones en general.
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Ambiente

Figura 2.7 Factores que producen la SCC [25].

2.5.2.1 Combinaciones especificas de metal y ambiente
El SCC no es un proceso inevitable. Para la mayoria de los metales, en la mayoria de los entornos,
no ocurrira. Por lo tanto, se pueden identificar las combinaciones especificas entre, esfuerzo, metal

y medio ambiente que estan sujetas al fenémeno.

2.5.2.2 Efecto de la resistencia de los materiales en la resistencia al agrietamiento por
corrosion y esfuerzo

Se ha mal entendido como un aumento en la resistencia de los materiales, como un aumento en la
susceptibilidad a la resistencia al agrietamiento por corrosién y esfuerzo, sin embargo, hay pocas
reglas que gobiernen la influencia de la resistencia del material en la susceptibilidad al
agrietamiento por corrosion y esfuerzo [27]. Ejemplo, para el proceso de fragilizacion por
hidrogeno, una alta resistencia aumenta la susceptibilidad del material. Sin embargo, el proceso de
agrietamiento por corrosion y esfuerzo a partir de la deformacion plastica en la punta de la grieta,

serd mas facil para materiales de menor resistencia [25].

2.5.2.3 Efecto del tratamiento térmico en la resistencia al agrietamiento por corrosion y
esfuerzo

Los cambios en los procesos de tratamiento térmico de una aleacion pueden cambiar su sensibilidad
al agrietamiento por corrosion y esfuerzo, el modo de fractura, inclusive el mecanismo de fractura.
Por ejemplo, los aceros inoxidables austeniticos sufren del SCC transgranular en soluciones de
cloruros, sin embargo, en aceros tratados térmicamente de manera adecuada, el modo de falla en

el SCC podria presentarse de cambiar de forma intergranular a transgranular, si se lamina la misma
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aleacion, debido a que se formara una proporcién de martensita inducida por la deformacion. Esto
es, por la combinacion de una alta resistencia del material endurecido por trabajado mecénico y el

ambiente, conduciendo a una susceptibilidad a la fragilizacion por hidrogeno [25, 28, 29].

2.5.3 Ensayo de dureza
La dureza es definida como la resistencia que opone un material a ser penetrado por un cuerpo mas
duro, y esta micropenetracion se realiza mediante una punta, este ensayo es de alto rendimiento no
destruye la muestra y es particularmente atil para evaluar propiedades de los diferentes
componentes microestructurales del material.
Los métodos existentes para la medicion de la dureza se distinguen por la forma de la herramienta
empleada (penetrador o identador), por las condiciones de aplicacion de la carga y por la propia
forma de calcular la dureza. La eleccion adecuada del método para determinar la dureza depende
de los siguientes factores: tipo, dimensiones de la muestra, y espesor de la misma, hay diferentes
formas que varian en funcién de los resultados que se esperan conseguir, se pueden diferenciar los
siguientes tres métodos [23]:

1. Por la reaccion elastica de los cuerpos que se ensayan al dejar caer sobre dicho cuerpo un

metal duro.
2. Por laresistencia que oponen los cuerpos a ser rayados por otros mas duros.

3. Por laresistencia que oponen los cuerpos a dejarse penetrar por otros mas duros.

2.5.3.1 Microdureza Vickers

Consiste en una maquina acoplada a un microscopio de medicion que soporta la probeta
permitiendo un contacto gradual y suave entre esta y el penetrador, bajo una carga predeterminada
(para la pieza de In 625 se aplico una carga de 5 kg) y durante un periodo de tiempo dado (15 s),
el cuerpo del penetrador tiene forma de piramide cuadrangular de diamante, cuyo angulo en el
vertice es de 136°. El valor de la dureza es calculado relacionando la fuerza de aplicacion sobre la

superficie de la impresion en el material en que se midi6 [24].

2.6 Ensayos no destructivos
La evaluacion no destructiva END o NDE por sus siglas en inglés (Nondestructive Evaluation),

utiliza diferentes principios fisicos en diferentes métodos de prueba que son utilizados para
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examinar, inspeccionar una pieza, material o sistema sin afectar su integridad microestructural, en
aplicaciones industriales es comun utilizar estas pruebas para determinar la presencia de defectos
o discontinuidades, pero actualmente se hacen esfuerzos para relacionar alguna variables no
destructiva a caracteristicas microestructurales como el tamafio, la composicion quimica de la
aleacion, dureza, tamafio de grano que pueden tener efecto sobre su rendimiento y operacion. Cabe
mencionar que toda END realizada a un objeto no altera permanentemente sus propiedades fisicas,
quimicas, mecanicas o dimensionales, ya que algunas investigaciones de materiales implican tomar
una muestra de la pieza inspeccionada para realizar pruebas que son intrinsecamente destructivas
[30-32].

En los ensayos no destructivos el material de ensayo se somete a la accion de ciertos fenGmenos
fisicos, debido a que se fundamentan principalmente en principios de fisica que se relacionan con
las propiedades fisicas de los materiales ensayados, estos fenémenos hacen que la energia fluya
bajo diferentes formas a través del material. Las heterogeneidades y discontinuidades provocan
anomalias en el flujo de esa energia (distorsion, reflexion, absorcidn, etc.) que se detectan desde el
interior de la muestra [33].

Las pruebas no destructivas son una tecnologia valiosa que puede proporcionar informacion sobre
el estado del objeto que se examina. Las técnicas no destructivas empleadas en este proyecto

fueron: ultrasonido, potencial termoeléctrico.

2.6.1 Ultrasonido

Una técnica no destructiva volumétrica importante son las pruebas ultrasonicas de materiales, que
utilizan vibraciones mecanicas con frecuencia por arriba de 20 kHz y que se propagan en un medio
fisico. Estas vibraciones son imperceptibles para el oido humano y estd compuesta por oscilaciones
de las particulas discretas de un material [34].

El uso mas comun de los ensayos ultrasonicos es la deteccion de discontinuidades (defectos) en los
cuales las vibraciones se reflejan. En aplicaciones de caracterizacion de materiales, el ultrasonido
se emplea en rangos de frecuencia que van desde los 100 Hz hasta frecuencias del orden de los 100
MHz. Las ondas ultrasonicas tienen la propiedad de propagarse en los materiales y ser reflejadas
parcialmente por discontinuidades o totalmente en sus fronteras, por lo que es ideal para detectar
discontinuidades (defectos) u otras imperfecciones (grietas) en componentes que han estado en

servicio durante un periodo de tiempo largos.
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Recientemente, se han incrementado los esfuerzos para desarrollar y perfeccionar algunas técnicas
no destructivas con la intencion de monitorear in situ procesos de fabricacion de materiales
(soldaduras, laminacion/forja, tratamientos térmicos) y con ello, evaluar la integridad de los
materiales, también para evaluar los materiales que se encuentran en servicio y en condiciones
atmosféricas muy demandantes.
De forma general la teoria predice que existen diferentes tipos de ondas que se pueden propagar en
forma volumeétrica, o en la superficie libre de un material:
1) Ondas longitudinales o de presion: se caracterizan porque las particulas del material vibran
(polarizan) en la misma direccion en la que la onda ultrasonica se propaga. Es tipo de onda
puede propagarse en solidos y liquidos, estas ondas son empleadas en la caracterizacion de

materiales, en la medicion de espesores y deteccion de discontinuidades.
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Figura 2.8 Representacion esquematica de particulas en una onda longitudinal [35].

2) Ondas de corte o transversales: se caracterizan porque las particulas del material vibren

transversalmente a la direccién en la que la onda ultrasénica se propaga.
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Figura 2.9 Representacion esquematica de particulas en una onda de corte [35].

Estas ondas se propagan aproximadamente a la mitad de la velocidad de la onda longitudinal y no
pueden propagarse en liquidos. En medios anisotrdpicos estas dos ondas, generalmente no son
modos puros, es decir que su velocidad dependen de la direccion en la que se propaga [36, 37].

2.6.2 Velocidad ultrasonica
En un medio isotropico, la velocidad de onda o velocidad de propagacién c¢ es constante en todas
las direcciones del material. La velocidad ultrasénica se correlaciona directamente a la densidad p

del material y a su mddulo eléstico E a través de la formula:

c= F [35]. (6)
p

2.6.3 Atenuacion ultrasonica

Es causada por la interaccion de la onda ultrasonica con la microestructura del material conforme
la onda ultrasonica se propaga una distancia en este. La atenuacion ultrasonica en materiales se
representa a través de un coeficiente llamado coeficiente de atenuacion con unidades de dB por
unidad de longitud (por ejemplo, en dB/mm o Neper/mm). En la pérdida de energia intervienen

principalmente dos mecanismos: 1) la dispersion (o) que principalmente ocurre en materiales

policristalino. Aqui, en esta pérdida intervienen dos factores: i) en los limites de grano, debido a
esto, la onda sufre fendmeno de reflexion/transmision en la interfase de estos y ii) también sufre

desviacién localizada en su direccion de propagacion debido a la anisotropia local de los granos.
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2) El mecanismo de absorcion (a,) se presenta cuando la onda acustica viaja en el material y la

energia acustica al propagarse en este y se transforma en calor. Es una perdida irreversible debido
a que el calor se disipa en el medio. El coeficiente e de atenuacidn puede ser representado como la

suma de los coeficientes de absorcion y dispersion como: o = a, + oy.

En materiales policristalinos la perdida por absorcion es muy pequefia y puede despreciarse por lo
que la atenuacién por dispersion es mayor. La medicion de la atenuacion es usada generalmente
para predecir el tamafio de grano ya que este es un factor muy importante en la dispersion y
generalmente a mayor tamario de grano mayor es el coeficiente.

El coeficiente de atenuacion ultrasonica se puede obtener mediante mediciones experimentales
usando la técnica de pulso-eco en su modo de contacto o en inmersion. En la Figura 2.10 se muestra
en forma esquematica un arreglo experimental para la medicion de la atenuacion de ondas

longitudinales.

— | pulsador/receptor

|

osciloscopio

transductor

eco reflexion
inrefase agua-muestra

W

Eco de la
reflexion pared
inferior

Amplitud [a.u.]

Tiempo [a.u.]

muestra

Eco de la
reflexion pared
inferior

Figura 2.10 Representacidn esquematica de la técnica de pulso-eco en modo inmersién para la
medicién de atenuacion ultrasonica [35].

Para la medicién experimental se necesitan las amplitudes de voltaje de las sefiales ultrasonicas de
tal forma que el coeficiente de atenuacion a se obtiene de:

20, E
=" log—L 7
a=gloog U
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Donde, E, es el voltaje del primer eco, E, es el voltaje del segundo eco y d es el doble del espesor
(distancia de propagacién de la onda)[35].

Al viajar por el material la onda ultrasonica interactia con la microestructura en donde se da una
reflexion en las fronteras de grano producto de la diferencia en impedancia acustica de los granos
por lo que la onda de dispersa en diferentes direcciones dandose una pérdida de la sefial ultrasonica

como se muestra en la Figura 2.11

ondas dispersadas

onda ultrasénica incidente onda ultrasonica

atenuada

W
)]

Figura 2.11 Representacion esquematica del fenémeno de dispersion de la onda ultrasénica en la
frontera de grano [35].

La atenuacién inducida por dispersién aumenta conforme la frecuencia aumenta. La teoria predice
tres regiones de atenuacion las cuales estan separadas de acuerdo al mecanismo pérdida de energia
que gobierna. En ensayos no destructivos la regién de baja frecuencia o region de Rayleigh es la
mas importante ya que abarca el rango de frecuencia de la mayor parte de los ensayos ultrasénicos
en funcién del tamafio de grano. La Tabla 2.1 muestra los coeficientes de atenuacion en las tres

regiones del coeficiente de atenuacion y su relacion con el tamafio de grano.

Tabla 2.1 Relacion entre los coeficientes de atenuacion ultrasonica, la longitud de onda y el
tamafio de grano para s6lidos elasticos policristalinos.

Relacion de longitud de onda  Mecanismo de atenuacién Coeficiente de atenuacion
a diametro del grano
L>>D Dispersion de Rayleigh o = A’D3f4
A= D Estocéstica o=A’Df?
A <<D Geométrica a=AD"
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La relacion entre los coeficientes de atenuacion ultrasonica, la longitud de onda y el tamafio de
grano para sélidos elésticos policristalinos fue demostrada por F. E. Stanke y G. S. Kino [38] en su
teoria unificada para la propagacion de ondas elasticas en materiales policristalinos, los autores
utilizaron técnicas estadisticas de tamafio de grano y frecuencia ultrasonica para obtener la
atenuacion inducida por dispersién como funcion de la frecuencia sin asumir ninguna relacion de
tamafio de grano y longitud de onda. En su teoria, Stanke y Kino toman en cuenta la anisotropia de
granos en forma individual y usan una funcion de auto correlacion para caracterizar la geometria
de los granos. Se asume que un material policristalino esta formado de granos discretos, cada uno
de ellos con una estructura cristalina regular. Las propiedades elasticas de los granos son
anisotropicas con respecto a los granos vecinos y sus ejes cristalograficos orientados en forma
aleatoria con respecto a ejes fijos de laboratorio.

Stanke y Kino [38] realizaron calculos numéricos complejos para materiales que tienen granos sin

textura, equiaxiales y que tienen simetria clbica.

o

3
T —C T TTOn T T T F T T T T T T,

5,

log {Ggd]
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Figura 2.12 Coeficiente normalizado de atenuacién para ondas longitudinales propagandose en
hierro policristalino para: (a) teoria unificada (rojo), (b) limite de Rayleigh, (c) asintota
estocastica [38].
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Sus célculos son consistentes con calculos previos hechos por otros autores en la region de
Rayleigh, Estocéstica y geométrica, la solucion del modelo para determinar el coeficiente de
atenuacion para hierro se muestra en la Figura 2.12 (linea verde), en ella se indican las tres regiones
de dispersion (Tabla 2.2) que caracterizan la propagacion de ondas elasticas en soélidos

policristalinos.

2.6.4 Potencial termoeléctrico

Las mediciones de potencial termoeléctrico han sido utilizadas como un método eficaz para evaluar
el estado metallrgico de diversas aleaciones [39]. La termoelectricidad es considerada como una
rama de la termodinamica que es paralela a la de la electricidad en donde se estudian fendbmenos
en los que interviene el calor y la electricidad, el fendmeno que mas se conoce es el de la generacién
de electricidad mediante la aplicacion de calor en la unién de dos materiales diferentes, a este
fendmeno se le conoce como efecto Seebeck [40].

2.6.4.1 Efecto termoeléctrico o efecto Seebeck

El efecto termoeléctrico tiene una serie de fendmenos muy interesantes, de los cuales algunos
pueden explotarse para ensayos no destructivos y caracterizacion de materiales. Todos los métodos
termoeléctricos que existen se basan en el efecto Seebeck [39].

El efecto Seebeck es un fendmeno que consiste en la generacion de energia eléctrica a partir de la
diferencia de temperatura que existe entre dos metales distintos, cuando se calienta un conductor
en un extremo, los electrones de la unidn que esta caliente se encuentran excitados por lo tanto
incrementaran su energia con respecto a los de la union fria, creando con ellos una situacion de
desequilibrio. Los electrones de la union caliente fluiran a la parte fria (temperatura ambiente) en
donde disminuira su energia. Este flujo de electrones genera una diferencia de potencial que
continuara existiendo hasta que se llegue un estado de equilibrio dindmico entre los electrones que
fluyen por el gradiente de temperaturas de la union caliente a la fria y la repulsion electrostatica
debido al exceso de carga negativa de la union fria [40, 41].

Para determinar el potencial termoeléctrico (PTE) de los materiales, se utiliza un sensor con dos
puntas a temperaturas distintas, uno a temperatura ambiente denominado punta fria y el otro con
temperatura elevada denominado punta caliente, ambas putas se colocan en contacto con la muestra
de tal manera que interactdan con la estructura electrénica de esta, como lo muestra el diagrama

esquematico de la Figura 2.13. La medicién de esta diferencia de potencial producido por la
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diferencia de temperaturas, hacen posible conocer el potencial termoeléctrico (PTE) de la muestra
utilizando la siguiente relacion:

AV
Smuestra — Sreferencia = — 8
muestra referencia AT ( )

Donde, S,encia €S €l potencial termoeléctrico conocido de un material, AV es la diferencia de

voltaje medida, AT es la diferencia de temperatura entre los dos electrodos. Las unidades en que se
mide el coeficiente de potencial termoeléctrico es de uV/°C. Debido a que es una técnica de
contacto, para determinar la precision en la medicion es necesario realizar un nimero grande de

mediciones. En la figura 2.13 se muestra un diagrama de PTE [39].

: Circuito :

termoeléctrico .
: : Punta caliente
1 1 (Au)

Punta
(Cu)

Muestr;

Figura 2.13 Diagrama esquematico de medicidn termoeléctrica convencional con sonda de
doble punta como forma mas utilizada en la caracterizacidn de ensayos no destructivos [39].
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2.7 Estado del arte

M.A. Shaikh y col. [2], midieron la dureza a muestras de 1 x 1 x 3 mm de espesor de Inconel 625,
primero realizaron un tratamiento térmico de solubilizado a 1200 °C durante una hora, templaron
en agua después realizaron tratamiento térmico de envejecimiento a tres temperaturas diferentes
(625, 700 y 760 °C) con intervalos de tiempo que van de 1 hasta 335 h. En la Figura 2.14 se
muestran las curvas de dureza obtenidas en donde encontraron que el endurecimiento maximo
ocurre antes a 760 °C que, a 700 °C, la dureza maxima es mayor a 700 °C que a 760 °C.

A 700 °C han observado precipitados y' ademas de precipitados y".

Ellos describen sus resultados en términos de precipitacion, en donde por medio de MEB se revelo
la presencia de precipitados en especimenes envejecidas a 760 °C durante mas tiempo, Los
precipitados encontrados en muestras envejecidas a 700 °C son ricos en Ni, Nb y Mo, son
precipitados y" del tipo Nis (Nb, Mo), encontraron también que la nucleacion tiene lugar de forma
heterogénea en dislocaciones y fallas de apilamiento y que los formadores de y' y y" dependen de

la cantidad de elemento de aleacion (Al, Ti, Nb y Mo) respectivamente.
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Figura 2.14 Dureza Vickers de Inconel 625 en funcion del tiempo de envejecimiento a tres
diferentes temperaturas dadas [2].
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Lorena Mataveli Suave et. al. [42], Estudiaron la evolucion microestructural que se produce tras el
envejecimiento térmico de la aleacién Inconel 625 en un rango de temperatura de (550 °C a 900
°C) y para duraciones de 2000 h. Observaron que los dominios de precipitacion de y" son (550 °C
a 750 °C) y 6 son (650 °C a 900 °C) respectivamente y que el inicio del crecimiento de grano va
acompafiado de un aumento en el indice de textura. En la Figura 2.15 a) y b) se muestran
micrografias de MEB a diferente magnificacion en condicion de recepcion se observan carburos
primarios aislados (flecha blanca) y carburos secundarios intragranulares, asi como en los limites
de grano, en la Figura 2.15 c) se muestra una imagen por medio del Analisis de EBSD en donde se
observan las fronteras de grano (color negro) y las maclas que tiene el material (color rojo), por

Gltimo en la Figura 2.15 d) muestran la distribucién del tamafio de grano.

(b)

: lii || h dannl_

5 P2 AL IR e NS RN NARNY
Ny e X ~a “h”
(c) (d)

Figura 2.15 (a-b) Iméagenes SEM a diferentes magnificaciones de la aleacidn Inconel 625 en
condicion de recepcidn, la flecha blanca en (a) resalta un carburo primario (c) Analisis EBSD
de fronteras de grano (negro) y twins (rojo), (d) Distribucion del tamafio de grano [42].
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H. Kim et. al. [43], investigaron el agrietamiento por corrosion y esfuerzo de la aleacion 625 en
una solucion acuosa de pH 2 a temperaturas altas de 300 °C a 426 °C vy alta presion (24.1 MPa)
para comprender el comportamiento de la corrosion en agua supercritica. Encontraron que el
agrietamiento por corrosion y esfuerzo proviene de la estabilidad quimica de los elementos, esto
produce una capa de oxido inestable donde el Ni se disuelve selectivamente y el Cr forma
compuestos estables. Encontraron que su crecimiento es preferente a lo largo de los limites de
grano donde se desarrolla el agrietamiento por corrosion y esfuerzo durante los ciclos operativos.
Ademas, mencionan que, como resultado de la estructura defectuosa de la capa de dxidos
inestables, la difusividad del Ni es méas rapida. EI SCC a temperatura supercritica proviene del
ataque quimico directo de las moléculas asociadas de acido clorhidrico (HCI). Hacen mencion que
en la solucion de pH 2 HCI a alta temperatura, el SCC se desarrolla a lo largo de los limites de

grano de la aleacion, como se presenta en la Figura 2.16.
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Figura 2.16 Esquemas del SCC (a) temperatura subcritica y (b) temperatura supercritica [43].
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Sennour y colaboradores [44] utilizaron técnicas de microscopia electronica de transmision (TEM

por sus siglas en inglés) para investigar el agrietamiento por corrosion y esfuerzos en una aleacion

de Inconel 600.

Intergranular
attack (IGA)

Transgranular

. &= Intergranufar crack

crack

Figura 2.17 a) Micrografia de micrésdépio Optico obtenida en la seccidn transversal de In600
después del ensayo de doblez donde se aprecia agrietamiento extensivo y (b) Descripcion
esquematica de corrosion intergranular ademas de diferentes tipos de grietas [44].

Usando imagines de alta resolucién y métodos de andlisis quimicos para caracterizar 6xidos
ultrafinos en tamafio que estaban presentes dentro de las grietas y ataque intergranular a nivel de
nonoescala. También encontraron que la deformacion puede promover cinética de transporte y
formacion de 6xidos al aumentar el nimero de dislocaciones.

Crack tip

T =g

resin

50 nm O 200 nm_

Figura 2.18 (a) Micrografia de TEM que mus;[ra la grieta principal a principal crack (grieta 1)
y (b) grieta principal aplastada en puntos triples (grieta 2) [44].
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Emmanuel P. Papadakis [45], Realiz6 mediciones de atenuacion ultrasonica en productos de

transformacion perliticos mas ferriticos, bainiticos y martensiticos en acero SAE 4150, Figura 2.19.
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o

Figura 2.19 Atenuacion de ondas ultrasonicas longitudinales versus frecuencia con
microestructura como parametro. Los datos se corrigieron por difraccion [45].
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Christopher M. Kube [46] utiliz6 las predicciones del modelo de Stanke y Kino [38] y las compard
a mediciones experimentales halladas en la literatura, también valido sus célculos y los compar6
con otros modelos tedricos. En la Figura 2.20 (a), se presentan algunos de los modelos tedricos que
encontrd en la literatura. Encontro que algunos los modelos teéricos proveen resultados de calculos
del coeficiente de atenuacion que coinciden en forma cualitativa, pero otros modelos tienden a
sobre estimar los valores de atenuacion encontrados en la literatura.

La Figura 2.20 (b) muestra los calculos numéricos hechos por el autor usando la teoria de Stanke
y Kino [38] junto con un solo punto experimental de atenuacion, en ella se observa un mejor ajuste
entre el modelo propuesto y los datos experimentales. El autor concluye que el modelo pueda ser

aplicado en aplicaciones en tiempo real en la fabricacion o procesado de metales.
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Figura 2.20 Comparacion de resultados experimentales del coeficiente de atenuacion (o)

longitudinal medido y modelos teoréticos en funcién de la temperatura de autenticacion. (b)
Modelo propuesto para coeficiente de atenuacion (linea continua) y el modelo de atenuacion de
Rayleigh (linea interrumpida) en funcion del nimero de onda normalizado (p,d) para acero 550.

(El punto de datos experimentales corresponde a o, = 49.2 Np/mm) [46].
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CAPITULO 3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Inconel 625 Inconel 625
Espesor 12.7 mm Espesor 6.35 mm
Pruebasl de SCC Pruebas atenuacion ultrasénica
Corte de probetas Corte de probetas
Tratamiento térmico de Tratamiento térmico de solubilizado a diferentes
envejecimiento a 700 °C por temperaturas para crecimiento de grano

!

e Microdureza Vickers
e Mediciones de PTE
e Ultrasonido

Microdureza Vickers

Técnicas Electroquimicas (Tafel, LPR)
Agrietamiento por corrosion bajo
esfuerzo (Curva esfuerzo deformacion y
fracturas)

Caracterizacion Microestructural (M.O y MEB)

!

Andlisis de resultados

Figura 3.1 Diagrama de flujo de la metodologia experimental
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3.1 Material

Para llevar a cabo esta investigacion se emplearon diversos tipos de probetas de extraidas de placas
una super aleacion de Inconel 625 con espesores de 0.5 in (12.7 mm) probetas para envejecimiento
térmico y pruebas de corrosion y esfuerzo y 0.25 in (6.35 mm) probetas para mediciones de
atenuacion y velocidad ultrasonica. De acuerdo con el certificado de calidad proporcionado con el
proveedor, el historial termo mecénico de la aleacion tal como se recibi6 se describe como placa
laminada en caliente, recocida y decapada, dicha placa fue manufacturada por ATI flat rolled
products (Washington, Pensilvania) con identificacion “heat” 529912-02. La composicidn quimica
que reporta el fabricante y el anélisis quimico se realizo por Espectroscopia de Emision Optica
(chispa) se muestra en la Tabla 3.1.

Tabla 3.1 Composicion quimica de la stper aleacion Inconel 625 en condicion de recepcion
[% en peso].
Placa de 12.7 mm:

Elemento C Mn P S Si Cr Ni Al Mo Cu Nb Ta Ti Co Fe

Fab. 0.06 035 0.009 <0.001 0.17 2253 60.18 0.9 827 0.07 346 0.002 020 0.11 4.40

IIM?Z  0.059 0.391 <0.0010 <0.010 0.257 21.87 61.15 0.152 7.149 0.097 3.389 0.067 0.253 0.113 4.45

Placa de 6.35 mm:

Elemento C Mn P S Si Cr Ni Al Mo Cu Nb Ta Ti Co Fe

Fab. 0.06 0.31 0.002 <0.001 0.14 2192 60.99 0.11 835 07 343 001 018 .04 439

IIM?  0.089 0.344 <0.001 <0.010 0.234 21.73 61.27 0.126 7.493 0.096 3.413 0.065 0.234 0.09 4.42

3.2 Caracterizacion microestructural

Para efectos de realizar la caracterizacion microestructural en la placa de la aleacién Inconel 625
de % y ¥ de pulgada, se cortaron probetas con un area de 1 cm?; Las probetas fueron desbastadas
de forma progresiva con lija de carburo de silicio desde un tamafio de malla de 80 hasta 2000,
moviendo la pieza 90° en cada cambio de lija. Posteriormente se realizo pulido espejo con parfio y
suspension de particulas de alimina de 0.3 um. Las probetas pulidas a espejo se enjuagaron con
agua destilada y alcohol para ser secadas con aire caliente y almacenadas en un contenedor para su

uso posterior. Se realizé un ataque quimico para revelar la microestructura de la aleacion, utilizando
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un reactivo quimico conocido como agua regia [47]; el cual se prepard con 15 ml de &cido
clorhidrico HCI y 10 ml de &cido nitrico HNOsz. En un vaso de precipitados se coloco la solucion,
la parte pulida de la pieza fue sumergida en el &cido durante 30 segundos, en este tiempo con ayuda
de unas pinzas la pieza se movio de izquierda a derecha, una vez pasado el tiempo se saco del
acido, se enjuago con agua destilada y alcohol para ser secadas con aire caliente. Se observo la
microestructura en el microscopio éptico (MO) y en el microscopio electronico de barrido (MEB),

la cual se denominé como Material Base (MB).

3.2.1 Microscopia optica (MO)

Se tomaron imagenes a magnificaciones de 5, 10, 20, 50 y 100 X para cada una de las probetas,
con un microscopio optico de la marca Carl Zeiss equipado con software, para un posterior analisis.
Los pardmetros que se determinaron mediante el software del microscopio fueron tamafio de grano

y distribucién de particulas.

3.2.2 Microscopia electronica de barrido (MEB)

El analisis de las probetas se llevo a cabo mediante microscopia electronica de barrido (MEB) en
un microscopio electronico de barrido de emision de campo de la marca JEOL modelo JSM-7600F
operando a 5 y 15 kV, con el propdsito de identificar la precipitacion de las fases presentes en las

muestras, asi mismo se realizaron mapeos y analisis puntuales en zonas de interés.

3.3 Tratamiento térmicos

3.3.1 Tratamiento térmico de envejecido

En muestras de la aleacion In 625 de 0.5 in (1.27 cm) de espesor, se le realiz6 tratamiento térmico
de envejecido, esta aleacion presenta un endurecimiento por precipitacion, en base al diagrama
TTP en la Figura 2.5. Para el tratamiento térmico de envejecido las dimensiones de las muestras
fueron de 1cm x 1 cm x 1.27 cm y consistio en mantener una temperatura constante de 700 °C
durante 10, 90, 216 y 503 horas, seguido de un temple. La rampa de calentamiento fue de 20 °C/
min hasta llegar a la temperatura establecida lo anterior se realizd en un horno programable marca
Termolyne, Thermo scientific modelo No. F48055-60 y el medio de enfriamiento utilizado fue

agua a temperatura ambiente como se muestra en la Figura 3.2.
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Figura 3.2 Rampa de calentamiento del tratamiento térmico de envejecimiento a 700 °C.

3.3.2 Tratamiento térmico de solubilizado para crecimiento de grano

Para medir mediante atenuacion ultrasonica los cambios en el tamafio de grano producidos por
tratamientos térmicos de solubilizado, se obtuvieron 4 muestras de dimensiones 3 x 4 x 0.65 cm?
cada una de la placa de la aleacién In 625. Para ello, una muestra denominada Metal Base MB no
se le trato térmicamente y se dejo para tenerla como referencia, las muestras restantes se trataron

térmicamente a 950, otra 1000 y 1100 °C respectivamente por 2 horas cada una.
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E’ 400 1100°C, 2 h
1000 °C, 2 h
200+ 950 °C, 2h
900°C, 2h
0_
0.0 0.5 1.0 15 2.0
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Figura 3.3 Rampa de calentamiento del tratamiento térmico de solubilizado para crecimiento de
grano con temperatura variable y tiempo constante.

La rampa de calentamiento fue de 20 °C/ min hasta llegar a la temperatura establecida lo anterior
se realizo en un horno programable marca Termolyne, Thermo scientific modelo No. F48055-60 y
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el medio de enfriamiento utilizado fue temple en agua como se muestra esquematicamente en la

Figura 3.3.

3.4 Caracterizacion mecanica (destructiva)

3.4.1 Ensayo de microdureza Vikers

Como complemento a las técnicas de caracterizacion microestructural, se llevaron a cabo ensayos
de microdureza con la finalidad de evaluar los cambios microestructurales haciendo uso de un
microdurémetro Vickers de la marca Mintuyo modelo HM-220B, con una carga de 500 HV en
cada muestra. Se realizaron 10 indentaciones por muestra con una separacion de 5 um entre ellas

con un tiempo de carga de 15 segundos por ensayo.

3.5 Técnicas electroquimicas

3.5.1 Preparacion de electrolito

En la Figura 3.4 se muestra el equipo utilizado, asi como la celda electroquimica la cual contaba
con un area expuesta a la corrosion de 0.52 cm?.

El electrolito utilizado en las técnicas electroquimicas, asi como en las pruebas de corrosion bajo

esfuerzo esta formado de &cido sulfurico H,SO, al 0.5 M.

: W, | P >
Figura 3.4 a) Potenciostato/galvanostato, b) celda electroquimica de 3 electrodos.

Para complementar las pruebas de corrosion bajo esfuerzo en la aleacion Inconel 625 se utilizé la
técnica de polarizacion potenciodinamica y resistencia a la polarizacion lineal utilizando un
potenciostato/galvanostato y una celda electroquimica compuesta por los electrodos siguientes:
1.- Electrodo de Calomel utilizado como electrodo de referencia.
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2.- Un alambre de Platino utilizado como electrodo auxiliar.
3.- Probetas de Inconel 625 utilizadas como electrodo de trabajo.

3.5.2 Polarizacion potenciodinamica (Tafel)
Las curvas de corrosion por la técnica de polarizacion potenciodindmica se obtuvieron en un rango
de potencial de polarizacién desde -500 hasta 2000 mV en referencia del potencial de circuito

abierto aplicando una velocidad de barrido de 20 mV/min.

3.5.2 Resistencia a la polarizacion lineal (LPR)
Las curvas de LPR se obtuvieron aplicando un rango de potencial de +15 mV a + 15 mV en funcién
del potencial de circuito abierto con una velocidad de 1 mV/s, tomando lecturas cada 15 minutos

durante un intervalo de 24 horas aproximadamente.

3.5.3 Pruebas de agrietamiento por corrosion y esfuerzos

El estudio de agrietamiento por corrosion y esfuerzo (ACE) o Stress Corrosion Cracking (SCC,
por sus siglas en inglés) se realizo utilizando muestras de Inconel 625 con tratamiento térmico de
envejecido, por medio de pruebas de tension a velocidad de deformacion lenta por sus siglas en
inglés (slow strain rate testing SSRT), también conocido por sus siglas en inglés como: (constant
extension rate tensile testing CERT), a una velocidad de deformacion de 10 cm/s de acuerdo al
procedimiento recomendado en la norma NACE [48] y ASTM [49].

Después del maquinado de las muestras, se pulieron y desengrasaron, la superficie de la muestra
en la seccion donde se calibra se pulié en orientacion paralela a la direccion de carga, esto con el
fin de asegurar condiciones superficiales similares para todas las muestras debido a que el inicio
de grieta en la superficie depende de la microestructura y la solucion corrosiva. Las muestras se
realizaron en una autoclave de vidrio, primero en aire (como entorno inerte y punto de referencia)
después en una solucion de acido sulfarico H,SO, a 0.5 M a 25 °C Figura 3.5 (a-b). Las pruebas se
complementaron con curvas de polarizacién potenciodindmicas y la técnica de resistencia a la
polarizacion lineal, todas las pruebas se realizaron a potencial de circuito abierto.

La susceptibilidad a SCC se expreso en términos del porcentaje de reduccion de area (%R.A.)

calculado mediante la siguiente expresion de acuerdo con las normas NACE y ASTM
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A_Af

f

RA= =100 (9)

Endonde A y A, son el area inicial y final respectivamente.

Las pruebas de SCC se realizaron en una maquina Inter-Corr tipo M-CERT como se muestra en
Figura 3.5 ¢). La maquina tiene capacidad de carga de 44 kN y extension total de 50 mm y de

acuerdo a los requerimientos que marcan las normas NACE TM-0198 y ASTM G-129.

a) : Carga [kN]  Electrodo de
Electrodo de referencia (Calomel)

platino

Figura 3.5 a) Esquema representativo de la evaluacion del SCC, ) Muestra In 625en H,SO, al
0.5 molar, ¢) maquina Inter-Corr tipo M-CERT [50].

Las probetas envejecidas se sometieron a ensayo de tension, se fabricaron bajo la norma NACE
Standard TM0198-98, en la siguiente Figura 3.5 se muestra un esquema representativo de las

dimensiones de las probetas que fueron maquinadas con este fin.

754

- . ] e F—

s e el e e

b - ] -

] P —
: :
. o
N=: o w2
o

Figura 3.6 Espécimen de prueba estandar SSRT [50].
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3.6 Caracterizacion no destructiva

3.6.1 Medicién del efecto del tratamiento térmico de solubilizado en el potencial
termoeléctrico.

Para la medicidn de Potencial termoeléctrico PTE se utilizo el equipo Marca Walker Scientific Inc.,
modelo AST-6044T, como se muestra en la Figura 3.7. Las mediciones se realizaron mediante la
técnica de punta caliente, se emple6 un electrodo de punta Au-Cu, en donde se utilizaron dos puntas
metalicas, una punta fria (temperatura ambiente) y una punta caliente (temperatura mayor a 50 °C)
teniendo con ello un diferencial Termoeléctrico Figura 3.8. En éste ensayo primero se colocé la
punta fria sobre la probeta de Inconel 625, después se coloco la punta caliente con un tiempo
aproximado de 2 a 3 segundos, tiempo suficiente para capturar los valores de micro-voltaje

generado al cerrar el circuito.

Figura 3.7 Equipo para la medicion de potencial termoeléctrico.

: Circuito :
1 termoeléctrico 1
L] I
1 1

Punta caliente

(Au)

Punta fiia
(Cu)

Figura 3.8 Esquema de la medicidn para el potencial termoeléctrico [39].

Las mediciones del voltaje hechas con este equipo son relativas, es decir el equipo no mide
directamente el potencial termoeléctrico, sino que unicamente mide el voltaje generado por el
efecto Seebeck, por lo que, para obtener el potencial termoeléctrico, es necesario hacer una

calibracion midiendo el voltaje en materiales con valores de PTE conocidos, metales como cobre,
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Alumel y Cromel son usados generalmente ya que su PTE es conocido para una amplia gama de
temperaturas. En este caso se utilizaron 4 materiales con PTE conocido Cromel, cobre, Ti6-Al4-V
y Alumel. Los resultados de voltaje obtenidos para estos materiales son graficados en funcion del

voltaje como se muestra en la Figura 3.9.

30 -
5} ] PTE =-0.1076V + 2.9879
2 ] 'N
20 1 Cromel ® ~
£ 10
T 0 \\o\ Cobre
g ] ‘i TiBAAV
= -10 ]
=
g -20 ® Alumel
o 1
a ]
'30 T T T T T T T T T T T T T T
-300 -100 100 300

\oltaje medidido [uV]
Figura 3.9 Gréfica de calibracion para mediciones de PTE.

3.6.2 Medicién de ultrasonido

Las mediciones de ultrasonido para velocidad de onda y atenuacién ultrasénica se realizaron en las
muestras solubilizadas, con el propésito de evaluar el crecimiento del tamafio de grano, esto se
realizd en un escaner ultrasonico con un sistema de posicionamiento con resolucion de 0.01. Para
ello se utilizd un osciloscopio Lecroy modelo HDO 4034 de alta definicién con cuatro canales
analogos, una resolucion de 12-bit, un ancho de banda de 350 MHz y una frecuencia de muestreo
de 2.5 GS/s. Para excitar el transductor ultrasénico se utiliz6 un pulsador receptor marca
Panametrics modelo 5072 PR. Se utilizaron transductores de inmersion con diferentes frecuencias
ultrasénicas nominales.

La medicion de atenuacion ultrasonica se calcul6 mediante una modificacion de la siguiente
ecuacion:

L=oad (10)
Donde d es la distancia de propagacion, o es el coeficiente de atenuacion y L es una perdida como

resultado de una interaccién de onda con una discontinuidad del material.
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Con la finalidad de tener en cuenta todas las pérdidas de energia ultrasdnica causadas por el arreglo
experimental propuesto, debido a que el transductor mide una pérdida total (L, ) de energia que
incluye:

e Pérdida de energia por la dispersion del haz ultrasénico (L

)

e Pérdida de energia causada por la diferencia de impedancias acusticas del agua (medio de

difraccién

acople) y la muestra (L cqancia)

e Pérdida causada por la microestructura del material (L

material )

Asi tenemos que:

Liotar = Laitraccion + Limpedancia + Laterial (11)
Para calcular el coeficiente de atenuacién del material, primero se calcula en forma individual cada
una de las pérdidas, la perdida por inmersion acustica (es el producto de la velocidad y la densidad
del material) se determina mediante el céalculo del coeficiente de reflexién R (cuanta energia se

refleja por la superficie del material en contacto con el agua), mediante:

R= ZIn625 - Zagua (12)
Z|n625 + Zagua
Donde:

la impedancia acustica del agua (medio de acople) esté dada por Z densidad

agua — paguacagua ! pagua

del aguay c_ . es la velocidad del sonido en el agua y la impedancia acustica del Inconel 625 es

agua

Z 1625 = Pine25Cine2s -

Como se habla de energia, para un haz incidente en forma perpendicular a la probeta, R =R

energia
de acuerdo a la ley de conservacion de energia, la energia acustica que se refleja en las caras de la
probeta y la energia acUstica que se transmite (T) del agua a la probeta y de la probeta al agua, debe
conservarse por lo que el balance de energia esta dado por:

R*+T?=1 (13)

La perdida por impedancia acustica se calcula de la siguiente forma:

Rn
Limpedancia =20 |Og ( R J (14)

n+1
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Para este proyecto R, esigual a R,, debido a que en el experimento se utiliza el eco de la reflexion

en la pared frontal del espécimen (superficie superior del espécimen) y R ., es el eco de la reflexion

n+1

posterior del espécimen por lo que la ecuacion (14) se convierte en:
RO
Limpedancia =20 |Og ﬁ (15)

Sabiendo que R =RT?’y que R,=RYy sustituyendo estos valores en la ecuacién anterior,

obtenemos que la pérdida por impedancia acustica para esta configuracion esta dada por:

1
Limpedancia =20 |0g (T_gj (16)

Por otro lado la perdida por difraccion se debe a que el haz ultrasénico se origina por un nimero
de puntos en la cara del transductor, la intensidad del sonido en el campo sonoro se ve afectada por
el fendbmeno de interferencia constructiva y destructiva, por lo que el haz ultrasénico sufre un efecto
de difraccion del haz ultrasonico, lo que quiere decir que el haz ultrasénico no permanece como un

cilindro sino que se ensancha conforme aumenta la distancia de propagacion (z) ; este fenémeno

es también conocido como divergencia del haz y sus efectos son funcion de la frecuencia

2
ultrasonica (f)y el campo cercano (N :%)del transductor, donde D es el diametro del

transductor, y A es la longitud de onda ultrasénica. La Figura 3.10 muestra el fendmeno de

difraccién del haz ultrasénico de forma esquematica.

Ensanchamiento del Campo sonoro

Transductor

RO TeTiTe,
e

e G B B

Divergencia del haz

Figura 3.10 Representacion del fendmeno de difraccidn del haz ultrasénico.

44



En este arreglo experimental, se hace presente el fenémeno de difraccion en el agua, este fendmeno
es amplificado en el material que se esta ensayando debido a que se da una transmision de la onda
ultrasonica en el agua (medio de acople) hacia la muestra de Inconel 625, la diferencia en las
velocidades del sonido en los medios de propagacion da lugar a una refraccion de la onda que
incrementa aln mas la divergencia del haz en la muestra, por los fendmenos de difraccion y de
refraccion que inducen una pérdida de energia ultrasénica que recibe el transductor, por lo que es

necesario realizar una correccion que compensa esta perdida de energia por difraccion (L accion) -

en esta tesis, la correccion se realizé en forma experimental usando un cristal de vidrio comercial
con el mismo espesor de las probeta de atenuacion.

Como se menciond con anterioridad la atenuacion es la perdida que ocurre en un medio ocasionada
por la propagacién de la onda en el material. Para poder calcular estd perdida en el material es
necesario utilizar la siguiente ecuacion

L 2ad @an

material —

Computadora

RF sefial A 4 disparo

pulsador/receptor

controlador , y, z Sefial recibida

de motores de pasos

’ Sefial emitida
escaner

Figura 3.11 Diagrama esquematico para las mediciones de atenuacion ultrasonica y velocidad
ultrasonica usando la técnica de inmersién pulso-eco [35].

El nimero 2 es porque el arreglo experimental es una medicidn con la técnica de pulso-eco donde
la onda debe viajar 2 veces la distancia de propagacion antes de regresar al transductor, el
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coeficiente de atenuacion puede ser calculado utilizando la siguiente ecuacion una vez calculadas

todas las pérdidas de energia que ocurren en la medicion.

L = 20d + Limpedancia + Liitraceion (18)
Para este proyecto las mediciones de atenuacion se realizaron empleando la técnica pulso-eco como
se muestra en la Figura 3.11. Para garantizar una incidencia perpendicular del haz ultrasénico a la
pieza, el transductor se montd a un gonidmetro (x, y) esto para medir el coeficiente de atenuacion
(o) causado por la dispersion de grano con una alta precision se extrae de la pérdida total medida

por el transductor la pérdida por impedancia acustica y por difraccion del haz ultrasénico.

a) : 1 b)

Onda reflejada en 7

muestra i

£l 3

<, . " E
§e]

2 El

= Onda reflejada en =

E oo el

< pared inferior <

Tiempo [a.u.] Frecuencia [u.a.]

d)

Amplitud [ua]
. Amplitud [u.a]

Frecuencia [u.a.]

Frecuencia [u.a.]
Figura 3.12 Representacion esquematica de la forma de realizar las medicion del coeficiente de
atenuacion usando el método pulso-eco.(a) sefiales de radio frecuencia (RF), (b) transformada

rapida de Fourier de sefiales de RF, (c) célculo de pérdidas y (d) curva de coeficiente de
atenuacion.

La Figura 3.12 muestra una representacion esquematica de las sefiales que se obtienen utilizando

la técnica de pulso eco en donde el a) muestras las sefiales obtenidas con el osciloscopio, estas
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sefiales representan las amplitudes de voltaje en el dominio del tiempo, con ellas es posible obtener
una medicion de atenuacién, pero esta no es exacta debido a que no se conoce la frecuencia exacta
de ese pulso, b) muestra la transformada rapida de Fourier de las sefiales cambiando el dominio del
tiempo al dominio de la frecuencia (la sefal es representada en un espectro de frecuencia), c)
muestra la pérdida total, resultado de restar aritméticamente la sefiales del primer y segundo eco en
el dominio de la frecuencia, d) Muestra el coeficiente de atenuacién una vez hecho las correcciones
anteriormente mencionadas Y realizando un mejor ajuste con los datos que se obtienen en las

mediciones.

47



CAPITULO 4. RESULTADOS Y DISCUSIONES
4.1 Caracterizacion microestructural
Se realiz0 la caracterizacion metalografica para las dos placas de In 625 debido a que durante el
tratamiento térmico envejecimiento se generaron cambios microestructurales importantes. Los
resultados obtenidos mediante las diversas técnicas de caracterizacion utilizada son mostrados a
continuacion.
4.1.1 Aleaciones en condicion de recepcion (Metal base MB)
En la Figura 4.1 se muestran las imagenes de la microestructura de MO (izquierda) y MEB
(derecha) obtenidas de la probeta en condicién de recepcion (MB) de las placas con espesores de
12.7 mm Figura 4.1 a) y b) y de 6.5 mm Figura 4.1 ¢) y d). Las imagenes de los dos materiales

presentan una matriz y.

& bu i ““Maclasde
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/
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Figura 4.1 Imégenes de la microestructura de la aleacion Inconel 625 (izquierda) MO y (derecha)
MEB de placas de Inconel 625 de (ay b) 12.7 mmy (c y d) de 6.35 mm respectivamente.
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El proceso de fabricacion le da caracteristicas microestructurales diferentes dependiendo del
espesor. Por ejemplo, en la placa de 12.7 mm de espesor se observa que tiene granos relativamente
grandes, pero con tamafio variable y morfologia poligonal, ademas de algunos granos
recristalizados en los limites de grano en forma de collar [51] fendbmeno que se debe a la
recristalizacion dinamica que ocurrié en el proceso de laminacién en caliente, es posible observar
también maclas de recocido.

En las imagenes de MEB Figura 4.1 b) y d) se observan los carburos que precipitaron durante el
proceso de fabricacion del tipo MC, algunos en forma intragranular y otros en los limites de granos,
en estas dos imagenes no se observaron otras fases antes del envejecimiento térmico. La Figura 4.1
c) muestra que la placa de menor espesor presenta una deformacion mas severa dando como
resultado que los granos de austenita estén mas alargados. En la Figura 4.1 d) se observaron

carburos intragranulares y muy pocos carburos en los limites de grano.

La Figura 4.2 muestra iméagenes de MEB de un carburo primario MC intragranular y una red de
carburos intergranulares, también se presentan un andlisis puntual con los correspondientes mapeos
de % en peso para determinar los elementos presentes en las particulas precipitadas en la
microestructura de MB de la aleacion In 625 por medio de EDS, este analisis muestra que la matriz

(punto 3) es casi consistente con la composicidn quimica nominal de la superaleacion.
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Elemento [% peso]

C Ti Ni Nb  Cr N Mo Fe Si

Puntol 391 5989 144 828 210 2438 ----- - -

Punto2 26.19 546 243 6471 119 - --em ceeem eeeee

Punto3 4.60 ---- 5791 1.65 26.19 ----- 530 433 -

Punto4 9.7 - 4498 341 2624 ----- 993 319 255

Figura 4.2 Micrografias de MEB, mapeos EDS de elementos quimicos y composiciones de
particulas indicadas en el metal base.
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4.1.2 Evolucion de la microestructura con el envejecimiento térmico de 700 °C
En esta seccion se describe el efecto del tratamiento de envejecimiento en las muestras de Inconel
625 con espesor de 12.7 mm a una temperatura de 700 °C por 10, 90, 216 y 503 horas.

N

Figura 4.3 Micrografias de MEB para diferentes tiempos de envejecimiento térmico a 700 °C.

En la Figura 4.3 se presentan imagenes obtenidas mediante MEB con las micrografias de la
microestructura para tiempos de envejecimiento de 10, 90, 216 y 503 horas. En las primeras tres
imagenes correspondientes a 10, 90 y 216 h los cambios microestructurales son dificilmente
observables debido y como lo reportan alguno sautores se debe a que la estabilidad térmica del
carburo MC primario disminuye con el aumento de temperatura la degradacion primaria de los
carburos MC es un proceso que esta controlado por difusion de elementos, debido a que el principal
elemento de la aleacion de los carburos MC es el Nb que se difunde en la matriz, mientras que el
elemento Cr en la matriz se difunde en el carburo MC para aumentar la relacion Cr/Nb en los

51



carburos MC [6, 52] es entonces que hasta el tiempo de 503 h la microestructura muestra cambios

significativos.

Elemento [% peso]
C Ti Ni Nb  Cr N Mo Fe Si
Puntol 3.83 57.31 154 7.49 258 2724 ----- - -
Punto2 26.96 347 217 66.18 122 - --eem aeeem o
Punto3 593 0.60 5364 321 2226 ---- 6.75 3.89 143
Punto4 4.63 ----- 5730 1.93 2579 ----- 514 463 255

- 10 um

Figura 4.4 Micrografias de MEB, mapeos EDS de elementos quimicos y composiciones de
particulas indicadas en la muestra tratada por 503 h.

Para indagar a mayor detalle se realizaron analisis EDX puntuales en los puntos indicados. En los
EDX de la Figura 4.4, se puede observar que los precipitados son ricos en Ti, Nb y Mo y esto esta
en correspondencia con otro trabajo de investigacion lo cual sugiere la presencia de carburos ricos

en niobio y titanio [2, 53]. Por la forma de los precipitados intergranulares se podria decir que se
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empieza a tener la presencia de la fase 6 como lo reportan otros autores [6, 42]. En este caso estos
precipitados crecen a lo largo de sus limites y en granos pequefios como se observa, lo cual sugiere
que la nucleacién de los precipitados tenga lugar en los defectos secundarios, como lo son los
limites de grano. Ademas, a una mayor magnificacion es posible observar la precipitacion gradual
de particulas en forma de lentejuelas o disco que precipita dentro del grano lo que sugiere la

presencia de la fase y" a partir de 90 h como se observa en la Figura 4.5. y que a medida que pasa

el tiempo de envejecimiento la fase y" se engrosa significativamente como lo reportan otros autores

[6].

Figura 4.5 Evolucion de precipitacion de la fase v en funcion del tiempo de tratamiento térmico
de envejecido, a) 10 h, b) 90 h, ¢) 216 h y d) 503 h.
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4.1.3 Evolucion del crecimiento de grano con el tratamiento térmico de solubilizado en la
muestra de In 625 con espesor de 6.35 mm.

La tecnologia de analisis de microscopia electrénica de barrido a través de la difraccion de
electrones retrodispersados (EBSD por sus siglas en inglés) es utilizada para caracterizar la
evolucion microestructural de las probetas sometidas a un tratamiento térmico de solubilizado de
900, 950, 1000, 1050 y 1100 °C, asi como de material base MB respectivamente.

Los datos de EBSD se obtuvieron con un voltaje de aceleracion de 20 kV y un tamafio de paso de
0.5 um. Posteriormente se utiliz6 el software ESPRIT 2.3 para analizar los resultados del EBSD.
En las siguientes imagenes obtenidas mediante MEB. En la Figura 4.6 se muestra el patron de
calidad (QP por sus siglas en inglés) y la Figura 4.7 muestra la imagen de los granos de la fase v,
donde indica que MB tiene granos gruesos de deformacion, al aumentar por ejemplo la temperatura
a 950 °C son remplazados de forma gradual por muchos granos finos austeniticos equiaxiales
después del tratamiento térmico de solucion El programa SPRIT calcula el tamafio de grano de las

probetas.

Figura 4.6 Andlisis de EBSD de las probetas sometidas a tratamiento térmico de solubilizado,
imagenes del patron de calidad.
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iméagenes de los granos.

En la Tabla 4.1 se muestra los resultados de la medicion de tamafio de grano donde se observa que
el T.T.S a 950 °C presenta una disminucion en el tamafio de grano (26.7 um) en comparacion con
la probeta MB (56.5 um), posteriormente se observa ligeramente un aumento en el tamafio de grano
de la probeta tratada a 1100 °C (35.2 um). Este comportamiento ha sido reportado por otros autores
[54] que afirman que el crecimiento del grano siempre va acompafado de la migracion del limite
de grano, lo que quiere decir que la migracion del limite de grano es mas facil cuando la temperatura
de tratamiento de solucién alcanza los 1150 °C.
Tabla 4.1 Tamario de grano promedio de muestras con tratamiento de solubilizado.

Muestra MB 900°C 950°C 1000°C 1050°C 1100 °C

Tama“[i:]‘;grano 565 486 267  3L2 31 352

Mientras que los carburos aumentan la energia de activacion de la difusién del limite de grano que
fija el limite de grano e inhibe el crecimiento del grano [54, 55]. Por eso mismo cuando la
temperatura de tratamiento de solucion es inferior a 1100 °C , la existencia de una gran cantidad de
fases secundarias en el limite de grano evita la migracion del limite de grano y el tamafio de grano
no cambia significativamente [54, 56]. Ademas, la morfologia de la fase secundaria cambia

gradualmente de cadenas a puntos.
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El minimo de temperatura de los carburos tipo MC es inferior a 1150 °C; como resultado, cuando
la temperatura de tratamiento de la solucion sube, todos los carburos se disuelven en la matriz y el
tamano de grano se desarrolla rapidamente.

Las iméagenes de granos no brindan informacion de la orientacion cristalogréfica, esto puede ser
determinado a través de imagenes inversas de polos FIP. En la Figura 4.8 se muestran las imagenes
de los granos (izquierda) y las FIP en la direccion z (derecha). Como se observa, en la FIPz del MB
los granos ligeramente alargados (muestran los efectos de la deformacién del proceso de

fabricacion) la mayoria con orientacion en la direccion [111], otros en la direccién [101].
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& oY . 4 ¢ v P ¥ et § famm 3 py , 2 . e
Figura 4.8 (izquierda) Imagen de los granos y (derecha) figura inversa de polos (FIP) de las
probetas MB, 950 y 1100 °C.

Enel T.T.S a 950 °C, se observa que los granos y presentan recristalizacion dando como resultado
a granos finos con orientacion cristalografica mayormente en la direccién [101]; ademas de esto,

mas granos aparecen en la direccién [001] lo que indica el proceso de recristalizacion disminuye
la textura cristalografica.
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Figura 4.9 Figuras inversa de polos (FP) de las probetas MB, 950 y 1100 °C.
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Finalmente, la imagen de la muestra tratada a 1100 °C se pude ver que los granos han crecido y

presentan una geometria equiaxial con orientaciones menos preferenciales, es decir una menor

textura cristalografica.
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Los cambios en la textura cristalografica pueden ser observados a través de las figuras de polos
(FP) (Figura 4.9). En la Figura se puede apreciar que los granos de austenita cuyas familias de
planos 100 se encuentran paralelos a la superficie de la muestra, mientras que las familias de planos
110 y 111 presentan una mayor textura cristalografica con planos cristalograficos orientados
paralelos a la superficie de la muestra. Como puede observarse, el tratamiento térmico va
disminuyendo gradualmente la textura hasta que la probeta solubilizada a 1100 °C muestra una
orientacion preferencial menos marcada lo cual indica que la textura cristalografica ha
practicamente desaparecido.

El post procesamiento de datos de EBSD también puede dar informacion del estado de deformacion
elastica y plastica de la microestructura. La Figura 4.10 muestra los mapas EBSD de desorientacion
promedio de granos (MGM por sus siglas en ingles) y desorientacion promedio del Kernel (KAM
por sus siglas en ingles) de probetas de In 625 de MB y solubilizadas. En el caso de las imagenes
de color del MGM la transicion de colores esta relacionada con el angulo de desorientacién siendo
el color azul un indicativo de muy poca desorientacion mientras que el color rojo indica la mayor
desorientacion local. De tal forma que, la imagen de MB muestra que algunos granos presentan
una mayor desorientacion comparada con las probetas de 950 y 1100 °C lo que indica que la
muestra de MB tiene una mayor deformacion elastica residual inducida por el proceso de
fabricacion de la placa. Asi mismo, las iméagenes de KAM indican que en el T.T.S a 950 °C,
presenta una mayor desorientacion de Kernel relacionada a una mayor cantidad de dislocaciones
que pudieron ser introducidas durante el temple de la muestra; Marcadon y colaboradores y Herrera

y colaboradores [57, 58] reportan este efecto en uniones soldadas de Inconel 600.
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1100 °C S 1100 °C

Figura 4.10 Mapas EBSD de (izquierda) desorientacion promedio de granos y (derecha)
desorientacion promedio del Kernel de probetas de IN625 para MB y solubilizadas.

4.2 Mediciones de dureza

4.2.1 Mediciones de dureza en tratamientos térmicos de envejecido

Las mediciones de microdureza Vickers se realizaron en la muestra antes (MB) y después del
tratamiento térmico de envejecimiento a 700 °C, la fuerza utilizada durante las mediciones de

dureza fue de 4.90 N. El aumento de la dureza de las muestras con tratamiento térmico de
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envejecimiento se atribuye a la precipitacion de la fase y", y esta precipitacion tanto como la
precipitacion de y' depende de la cantidad de elementos Al, Ti, Nb y Mo [2]. La dureza Vickers
esta relacionada con la resistencia de los materiales contra la deformacion plastica permanente y
elastica [59, 60]. El aumento de la dureza de las muestras envejecidas térmicamente durante mas
de 10 h se atribuye a la precipitacion de la fase y" en la matriz y Figura 4.11, en comparacion con

otros Informes [2].
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Figura 4.11 Graficas de dureza relacionadas con la cantidad de elementos de precipitacion, a)
M.A. Shaikh y col, b) este proyecto.

4.2.2 Microdureza en muestras con tratamiento térmico de solubilizado

La Figura 4.12 muestra las mediciones de microdureza de la muestra MB y de las muestras con
tratamiento térmico de solubilizado a (900 °C, 950 °C, 1000 °C y 1100 °C) durante 2 h. Partiendo
de la muestra MB se observa que, para la muestra tratada a 900 °C, tiene un aumento en la
microdureza del 5% (280 HV).
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Figura 4.12 Grafica de dureza de las muestras con tratamiento térmico de solubilizado.

A partir del T.T.S de 950 °C la microdureza Vickers comienza a disminuir para alcanzar un minimo
en 1000 °C (244 HV). Por otra parte, el tratamiento de 1100 °C produce un aumento en la
microdureza a 259 HV un valor similar al de la muestra MB. Los cambios en la microdureza estan
relacionados a: los cambios microestructurales por la recristalizacion, por la relajacion de

deformaciones (disminucién de dislocaciones), por crecimiento carburos y del tamafio de grano.

4.3 Mediciones de atenuacion ultrasénica
Las Figura 4.14 muestra las curvas de atenuacion ultrasénica en funcion de la frecuencia de las

muestras con tratamiento térmico de solubilizado.
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Figura 4.13 Curva de atenuacion en funcion de la frecuencia en probetas de MB vy tratadas
térmicamente.

62



En la grafica es posible apreciar que conforme la frecuencia ultrasonica aumenta, el coeficiente de
atenuacion aumenta en forma de potencia por lo tanto los puntos experimentales fueron ajustados
a un modelo del tipo oo = D f " con la finalidad de definir el mecanismo de atenuacion (ver Tabla
2.2).

Tabla 4.2 Constantes de ajuste de las curvas de atenuacion ultrasonica y tamafio de grano por
EBSD (R = Rayleigh, E = estocéstica)

ndicion de | D - Region Tamari ran
Chioba b " deloiadgeringe RIS
MB 620 | 238" E 44.8
900 °C 620 ' 2381 E
950 °C 273 1 376, R 26.7
1000 °C 273 | 3.76] R
1100 °C 97.2 | 2.88! Transicion R-E 35.2

Los resultados del ajuste se muestran en la Tabla 4.3. En ella se puede observar que la probeta de
MB y de 900 °C presentan las mismas contantes de ajuste y el exponente n indica que se encuentran

localizadas en la region estocastica.

10* 5 10' 5 10* 5
0 asintota de Rayleigh 0 asintota de Rayleigh 0 asintota de Rayleigh
1074 I 10”5 ) 10° 5 ,
! 1 I
4 1 4 1 4
107 4 ! 107 4 ! 1074 /
E| q E 1
1021 1024 1024
g 10_3 3 — Stanke y Kino :5 10_3 3 — Stanke y Kino g 10.3 3 —— Stanke y Kino
<3 O 950°C 3 o MB 3 o 1100°C
8104 8104 810%4
101 104 101
104 104 104
1074 1071 1074
T S —— L0 Y ——— 10°® w w w w
102 10t 10° 10 102 10° 102 10t 10° 10 102 10° 102 10t 10° 10' 10?2 10°
log( xo) log( xy) log( Xqp)

Figura 4.14 Comparacion de resultados experimentales de atenuacién ultrasénica y el modelo de
Stanke y Kino [38].

Comparando los datos experimentales de atenuacidn ultrasonica y las predicciones teéricas de

Stanke y Kino (ver Figura 2.12) las gréaficas de la Figura 4.15 muestra los ajustes al modelo. Ya
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que las probetas MB y 900 °C, tienen la misma curva de atenuacion y las probetas 950 y 1000 °C

también, en la Figura 4.13 solamente se grafica uno de cada uno. En la Figura 4.14, la probeta de

950 °C tiene un comportamiento similar con un exponente n que cae en la region de Rayleigh. La

probeta 1100 °C presenta un n que la sitda en la region de transicién Rayleigh/estocastica y

finalmente, la probeta MB esta mas prdxima a la region estocastica. Es decir, que tanto la constate

D como el exponente n son sensibles a los cambios microestructurales que sufren las probetas.

Un analisis, para determinar la frecuencia ultrasénica que pudiera ser mas sensible a los cambios

de tamafio de grano, en la Figura 4.16 se presentan los resultados del coeficiente de atenuacién

para tres frecuencias (15, 20 y 25 MHz) se observa que la frecuencia ultrasdnica més alta tiene una

mejor sensibilidad.
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Figura 4.15 Curvas de atenuacién en funcién de la temperatura de tratamiento térmico para tres

frecuencias ultrasonicas.

Finalmente, comparando los valores de tamafio de grano obtenido por medio de EBSD vy el

coeficiente de atenuacion para una frecuencia de 25 MHz se puede considerar que presentan un

comportamiento similar en los puntos de la muestra MB y de las muestras de TT de 950 y 1100 °C

como se muestra en la Figura 4.16.
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Figura 4.16 Curva de atenuacion en funcion de la temperatura de tratamiento térmico para tres
frecuencias ultrasénicas.

4.4 Potencial termoeléctrico
En la Figura 4.18 se muestran las mediciones de las piezas con tratamiento térmico de solubilizado
durante 2 horas a diferentes temperaturas una a 900, 950, 1000 y 1100 °C, partiendo de la condicion

de MB.
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Figura 4.17 Mediciones de PTE en las probetas con tratamiento térmico de recocido de solucion
de baja y alta temperatura.

En la grafica de la Figura anterior, se puede observar que el efecto de los tratamientos de
solubilizado es el de disminuir el coeficiente de potencial termoeléctrico alcanzando el valor mas

bajo en 1000 °C, este efecto puede deberse a la disminucion de la textura, a la formacion de nuevos
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granos y movimiento de las fronteras de grano. Posterior, el valor del coeficiente aumenta
considerablemente en la muestra de 1100 °C, en esta temperatura, y de acuerdo a las imagenes de

MEB, comienza la precipitacion de la fase 5 en los limites de grano.

4.5 Evaluacion en la resistencia a la corrosion

4.5.1. Evaluaciones de Tafel

El efecto del tratamiento térmico de envejecido aplicado a la aleacion Inconel 625 sobre el
comportamiento de la corrosion mediante evaluaciones electroquimicas, en una solucion acuosa de

0.5M de H,SO, a 25 °C, mediante el uso de evaluaciones electroquimicas, se presenta y analiza en

esta seccion. Los resultados de las evaluaciones potenciodinamicas se muestran en la Figura 4.18.
Las curvas de polarizacion de la muestra de la aleacion Inconel 625 en condicion base (como
referencia) y las tratadas térmicamente, en lo general, presentan un comportamiento de activacion
en los primeros estados de sobrepotencial anddico (alrededor de +40 mV vs OCP; Figura 4.18 b)
seguidas de un comportamiento de pasivacion en un rango de potencial amplio (alrededor de 1050

mV; acercamiento en la ventana de la region de pasivacion: Figura 4.18 ¢) [61].
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Figura 4.18 Curvas potenciodindmicas de la aleacion Inconel 625 con diferentes tiempos de
envejecido, inmersos en una solucion 0.5M de H2SOs4; a) curvas en el rango amplio, b) Zoom de
las curvas en la ventana de potencial de la region de activacion, c) Ventana de potencial de la
region de pasivacion.

El tratamiento térmico de envejecido promovid un ligero desplazamiento del potencial de corrosion
(Eorr) hacia valores mas negativos (de -249 a -260 mV vs OCP), siendo la muestra tratada a 10
horas la de mayor desplazamiento (-275 mV), similar a lo reportado previamente [62]. Sin
embargo, esto no representa una diferencia significativa en el incremento de la actividad de las
muestras durante el tiempo de inmersidn corto que representa la duracion de éstas evaluaciones.

En contraste, la densidad de corriente de corrosion (i.,,,) en relacion con lo presentado por el MB,
disminuyo en funcién del tiempo de envejecido, siendo la muestra envejecida a 10 horas la de
menor densidad de corriente: con valores de 7.684 pA/cm? a 2.233 pA/cm?, para el MB [62] y la
muestra envejecida a 10 h respectivamente; valores inferiores a los presentados por Jung and Lee
en su estudio de SCC sobre las aleaciones Inconel 600 y 625 en una solucion compuesta por 2 M
H2S04, 2 M HCI, y 0.5 M NaCl [63]. Como una presentacion inicial del comportamiento general
en la primera hora de inmersion Figura 4.18 a), las curvas potenciodinamicas, son muy similares,
y lo més destacable, es el rango de potencial del comportamiento de pasivacion que se presenta en
un rango muy amplio: superior a 1000 mV, simplemente reportado [63] presentando valores de

densidad de corriente de pasivacion (i) alrededor de 4 HA/cm?, indicando, en general, un

comportamiento de autoproteccion Figura 4.18 c¢) [63, 64]. En la Tabla 4.3 se presentan los

67



pardmetros electroquimicos de E obtenidos mediante el método de

corr? Icorr, Bav BC’ Epass’ Etran51 Ipass

interceptos [65].

Tabla 4.3 Parametros electroquimicos de las curvas potenciodindmicas de la aleacion in 625
obtenidas por el método de los interceptos [65].

Muestra iCOrr ECOrr Ba BC EpaSS EIranS ipaSS
(MA/cm?)  (MVsee) (MVperaga) (MVpegas)  (MVsee)  (MVep)  (HA/CTY)
MB 7.684 -249.3 70 60 -198 831 4501
10 h 2.233 -275.8 67 45 -235 862 4.346
90 h 3.557 -258.6 65 45 -205 850 4.057
216 h 3.557 -252.1 65 53 -203 861 3.665
503 h 4,018 -260.8 66 53 -205 859 3.968

4.5.2. Evaluaciones de LPR

Las mediciones de LPR se obtuvieron aplicando un rango de potencial de +15 mV vs el potencial
de circuito abierto (OCP) con una velocidad barrido de 1 mV/s, y registrando una lectura cada 15
minutos durante 24 horas aproximadamente. Las pendientes de Tafel, anodica y catodica (B, y B.)
obtenidas previamente por el método de los interceptos a partir de las curvas potenciodindmicas
Figura 4.18, mostradas en la Tabla 4.3; se utilizaron para calcular las cinéticas de i, con la
ecuacion de Stern y Geary, al igual que las cinéticas de la velocidad de corrosion (VC) [66]. La
Figura 4.19 presenta el comportamiento de la resistencia a la corrosion, tipicamente conocida como
resistencia a la polarizacion (R;). En general, todas las cinéticas de Ry presentaron un incremento
gradual en los valores de R, cercanos al 35% sobre su valor inicial Figura 4.19, asociados a la
formacion de una capa de productos de corrosién estable y suficientemente compacta para
presentar un comportamiento pasivo bien definido (como se muestra en la Figura 4.18)[63]. Los
valores mas bajos de R, los presento la aleacion envejecida a 90 horas (curva 3, Figura 4.19),
mientras que los valores mayores fueron generados por las muestras envejecidas durante 216 y 10

horas, similarmente a la muestra base.
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Figura 4.19 Cinéticas de R, de la de la aleacion Inconel 625 en una solucion de H,SO, 0.5
Molar.

La Figura 4.20 presenta el comportamiento del potencial de corrosion (E.,,,) en funcion del tiempo
de inmersion en la solucion 0.5 M de H,SO,, después de una permanencia de 1 hora

aproximadamente, lo cual permitié la formacién de una capa de productos de corrosién que

modificaron la relacion de las actividades (concentraciones) de especies oxidadas y reducidas (a,,iq
Y a,4), que de acuerdo con la ecuacion de Nernst (ecuacion 19), el potencial se vuelve cada vez

mas positivo a medida que aumenta la cantidad de especies oxidadas, es decir la capa pasiva:

E = E, +2.303 30 jog o (19)
nF a

red

Donde E es el potencial, E; es el potencial redox estandar, R es la constante del gas, T es la
temperatura absoluta, n es el nimero de electrones transferidos, F es la constante de Faraday y a4
Y a,4 SOn las actividades (concentraciones) de especies oxidadas y reducidas respectivamente.

Como se indica en la Ecuacion 19, el potencial se vuelve cada vez mas positivo a medida que

aumenta la cantidad de especies oxidadas, por lo tanto, al formarse una capa pasiva el valor de E,,
presentado por las muestras envejecidas, se incrementd gradualmente, hasta permanecer estables

al final de la inmersion.
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Figura 4.20 Cinéticas de E_,,, de la de la aleacion Inconel 625 en una solucion de H,SO, 0.5
Molar.

De acuerdo con los resultados de la evolucion de las cinéticas de E.,,, la muestra envejecida por
10 horas, presento el mayor cambio en el potencial de corrosién, moviéndose hacia valores mas
positivos respecto a los medidos al inicio de la inmersion (curva 2, Fig.4.20), lo cual, eventualmente
promovié una disminucion de la actividad electroquimica, y en consecuencia una menor densidad
de reacciones de oxidacion, reflejadas en una menor velocidad de corrosion.

De acuerdo a la ley de Ohm, la relacion entre el potencial y la resistencia a la polarizacion presente
en la interface metal/electrolito, la densidad de corriente asociada a la densidad de las reacciones
electroguimicas, es inversamente proporcional a la R,. Aplicando la ecuacion de Stern & Geary
[66] para calcular la densidad de corriente de corrosion y mediante la ley de Faraday, para el calculo
de la velocidad de corrosion (VC), se obtuvieron las cinéticas respectivas mostradas en la Figura
4.21. De acuerdo a lo observado y derivado de la combinacion de una mayor R,y la presencia de
valores de E,,, mas positivos, la muestra envejecida durante 10 horas, presenté los valores de las
cinéticas de i, y VC mas pequefios, mientras que los valores mas altos fueron presentados por la

muestra MB.
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Figura 4.21 Cinéticas de i, y VC presentadas por la aleacion Inconel 625 en una solucion de
H,SO, 0.5 Molar.

Es importante observar, en lo general, que las velocidades de corrosion son muy pequefias y estas
son atribuidas a una alta resistencia a la corrosion, presentada por la aleacion Inconel 625, la cual
es promovida por el comportamiento auto-protector de la aleacion, al formar una capa pasiva. Los
valores de velocidad de corrosion debajo de los 3.5 pum/afio (0.0035 mm/afio de penetracién), son
sustancialmente muy pequefios comparados con la VC méxima aceptable a nivel industrial, que es
de 0.125 mm/afio (5 mm/afio).

La Figura 4.22 representa la morfologia de las superficies corroida de las pruebas ensayadas con
LPR durante una inmersion de 24 horas aproximadamente. No se observa una capa de productos
de corrosion espesa que cubriria las lineas de desbaste con lija durante la preparacion de las
muestras esto es indicativo de que se formd una capa de productos de corrosion delgada que sigue
los contornos superficiales Figura 4.22 a) y d).

En la Figura 4.22 f) se presenta el analisis quimico elemental EDS, de las superficies corroidas de
las diferentes muestras, donde se observa la mayor concentracién de elementos que corresponde a
la sefial obtenida de la aleacion debajo de la capa delgada de productos de corrosion (dado el
alcance del haz de electrones del MEB). Es interesante observar que, de esta capa exterior, la
presencia de oxigeno y azufre representan la formacion de 6xidos y sulfatos como reacciones

anaddicas en la interfaz, principalmente como: Cr,05, NiO, FeSO,, y MoS,.
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d) 216 h

Muestra, % at.
Elemento MB 10h 90 h 216h 503h

S 0563 0442 0594 0.166 0.410
Cr 30.381 30.193 24.726 22556 26.786
Fe 5413 5523 4680 4430 4.497
Ni 52,684 52.075 61376 57.564 47317
Nb 2056 2330 1896 1.362 1.909
Al 0.248 0.633 0235 0.195 0.155
Mn 1708 1401 1137 0716  1.093
Mo 6.101 6.349 4810 4855 5.687
(0] 0.204 0.216 0.095 0218 0.385
Si 0.641 0.839 0450 0.733  0.509
C - - - 7.205 11.251

Figura 4.22 Imagenes de las superficies corroidas despues de 24 h de inmersion de las muestras:
a) MB, b) 10 h, ¢) 90 h, d) 216 h, e) 503 h y f) analisis quimico elemental de la composicion de
los productos de corrosion sobre la superficie.

Sin embargo, la formacion de la capa pasiva puede promover la formacién de picaduras, corrosién
intergranular (principalmente por la presencia de defectos microestructurales en los productos de
corrosiéon generados por los sulfatos) [63] y micro fracturas iniciadas desde la capa pasiva y
evolucionadas hacia adentro de la aleacidn, cuando el elemento estructural esté sujeto a un estado
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de esfuerzos, promoviendo el agrietamiento por corrosion y esfuerzos, el stress corrosion cracking
(SCC), discutido mas adelante.

4.6 Efecto del envejecimiento térmico a 700 °C en la resistencia al agrietamiento por
corrosién y esfuerzos (SCC)

El efecto del envejecimiento térmico en la respuesta al agrietamiento por corrosion y esfuerzos fue
evaluado, y los resultados son mostrados en la Figura 4.23 a través de la evolucion de las curvas
de esfuerzo-deformacion unitaria (curvas ingenieriles), donde se pueden observar los cambios en
la resistencia mecénica del Inconel 625 para diferentes tiempos de envejecimiento.

En la Figura 4.23 se puede observar el efecto de la solucion en el comportamiento mecénico a una

temperatura de 31.6 °C es minima, ya que tanto la resistencia maxima (o,,,,) como el porcentaje

de la deformacion unitaria (%e) practicamente no cambian, sin embargo, el esfuerzo a la fluencia
(o) muestra una disminucion en la probeta sin envejecimiento inmersa en la solucion 0.5 M de
H,SO,, con respecto a la probeta ensayada en aire.

El efecto del tiempo de envejecimiento térmico sobre la resistencia mecéanica, promovio un
incremento en sus valores en funcién del tiempo de permanencia del tratamiento térmico. Los
resultados muestran que después del tratamiento a 216 horas, el comportamiento mecanico
presentado mediante la curva esfuerzo deformacion se mantiene muy similar con la muestra tratada
a 503 h Figura 4.23. A partir de un tiempo de 90 horas del tratamiento térmico de envejecimiento,

se presenta un incremento en el esfuerzo del limite elastico (c,) del 13 al 27 %, y también en el
esfuerzo maximo (o,,,,) hasta 17 %. En el caso del comportamiento elastico de la aleacion, se puede

observar que la probeta de 10 h no presenta cambios significativos en la ductilidad (%e). El
aumento en los tiempos de envejecimiento de 90, 216 y 503 h se da una disminucién de la
elongacion méxima de aproximadamente 8% en la probeta de 216 h.

En términos generales, el envejecimiento térmico tiende a aumentar la resistencia mecanica debido
a las fases que se precipitaron durante este tratamiento térmico como se mostré en la figura 4.5 en
donde a partir de 90 h se tenia presencia de precipitados y" y hasta 503 h se precipito la fase 3 y
de acuerdo con Ning et [67] en su estudio en la superaleacion Inconel 718 esta fase podria afectar
en gran medida las propiedades mecanicas, la forma de en barra muestra buena plasticidad mientras

que la forma de en aguja posee una alta resistencia.
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de la aleacion, y bajo las condiciones de carga y electrolito, el fendmeno del SCC, se evidencia al
comparar las curvas esfuerzo-deformacion de las muestras MB en aire y en la solucion electrolitica.

En este caso, el efecto del SCC se asoci6 a la disminucion del o, y el % ¢, que es una consecuencia

de la formacion y evolucion de grietas a partir de la interfase metal/electrolito (superficie de la

probeta), propio del fendmeno del SCC. Aunque, no se cuenta con las referencias de las curvas -

%e de probetas tratadas y evaluadas en aire a los diferentes tiempos para compararlas con las
evaluadas en el medio electrolitico, las caracterizaciones de las fractografias tambien presentan
evidencia del fenémeno de SCC, lo cual se discute méas adelante. En la Tabla 4.4 se muestran las

propiedades mecanicas de la aleacion en ensayo de corrosion bajo esfuerzos respectivamente.
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Deformacion unitaria [%]
Figura 4.23 Curvas de esfuerzo-deformacion del analisis SCC de la aleacion Inconel 625 de
muestras envejecidas térmicamente a 700 °C, evaluadas mediante la técnica SSRT en la solucion
0.5 M de H,SO, a temperatura ambiente.

Tabla 4.4 Valores de los parametros de las propiedades mecéanicas de la aleacion In 625 evaluada
mediante SSRT en ensayo de corrosion bajo esfuerzos

. ey O O

Condicion [MFy>a] [Mms;] %e
MB (Aire) 620 852 36.6
MB (solucién) 560 852 38.1
10 h 600 893 38.2

90 h 680 970 31.0

216 h 700 1002 29.3
503 h 765 1007 32.8
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4.6.1 Caracterizacion microestructural de probetas sometidas a SCC

4.6.1.1 Comportamiento de la fractura

Se realiz6 un andlisis de las fractogréafias de las probetas de SCC ensayadas, para identificar las
caracteristicas y mecanismos de fractura, mediante la caracterizacion de la morfologia superficial
de la zona de falla, previamente limpia de productos de corrosion y utilizando la técnica de MEB.
La Figura 4.24 a) muestra la morfologia de fractura obtenida con MEB de la aleacion Inconel 625
sin tratamiento térmico aplicado (MB), después de la evaluacion SSRT en aire a temperatura
ambiente, como evaluacion de referencia. Se observa en la superficie de fractura, zonas con micro-
huecos (micro-dimples) distribuidos en la superficie de falla en forma de copa y cono Figura 4.24
b), que son asociadas a sitios de fractura dictil [68], donde ocurre la deformacion plastica antes en

la Gltima etapa de la falla total.

o A . - “p i

Figura 4.24 Morfologia de fractura de la aleacion Inconel 625 después de SSRT en aire.

La Figura 4.25 muestra la morfologia de la seccion transversal de la fractura por SEM de la aleacién
Inconel 625 sin tratamiento térmico aplicado, después de la evaluacién de SCC (aplicando SSRT)

en la solucién acuosa 0.5 M de H,SO,. Se observan dos zonas de modo de falla diferentes que se

distribuyen en la superficie de fractura; una con caracteristicas propagacion de grieta plana desde
la superficie hacia el centro de la muestra presentando un mecanismo de escision y cizallamiento
(cleavage and shearing mechanism mode) [68] y deslizamiento sobre los bordes de los granos de
los granos orientados preferencialmente; asi como zonas con caracteristicas de fractura ductil en el
centro de la muestra, la cual fue la Ultima zona en separarse. En comparacion con la Figura 4.24
a), el porcentaje de reduccion de area de la superficie de fractura después de las pruebas de SSRT
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en H,SO, es menor que la reduccion de area en el aire Figura 4.25, indicando el efecto de la
corrosion ocurrido en la interfase metal/solucion y esfuerzo aplicado simultaneamente; con efecto

en la reduccion del o, y el %g, observado en la Figura 4.23.

2004m N Sl Sty e
Figura 4.25 Morfologia de fractura de la aleacion Inconel 625 sin tratamiento térmico, en la
solucion acuosa 0.5 M de H,SO,.

4.6.1.2 Morfologias de la superficie de las muestras en la direccion longitudinal de la zona de
estriccion

Complementariamente, en la Figura 4.26 se muestran las superficies de la zona de estriccion
(cuello) en la direccion longitudinal de las probetas de Inconel 625 fracturadas después de la
evaluacion SSRT. En las Figura 4.26 a) y b), se observa la superficie de la probeta en condicién de
recibido ensayada en aire, y en las Figuras 4.26 c) y d), se presenta la probeta en condicion de

recibido ensayada en la solucion acuosa de H,SO,. En la superficie de la zona de estriccion, se

observa la presencia de micro grietas secundarias propagadas perpendicularmente a la carga
aplicada, asociadas a los planos de deslizamiento preferencial de los granos orientados
coincidentemente. La formacion y crecimiento de las grietas secundarias representa una condicion
previa de la etapa por la que paso la grieta principal (de falla), y proveen mucha informacion de la
iniciacion y propagacion de estas, sobre el mecanismo de fractura gobernante Figura 4.26 b) y d),
como caracteristica tipica inducida por el mecanismo de SCC [69]. Ademas, es notoria la
concentracion de nucleacion y propagacion de grietas en el area de la seccion transversal del metal
base por fractura en el aire es mucho mayor que en la solucién corrosiva [69].
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Figura 4.26 Superficie de la zona de estriccidn en direccion longitudinal a) y b) probeta en

condicion de material base ensayada en aire MB,; , €) y d) probeta en condicion de material base
ensayada en solucién acuosa MB H,SO,

77



CAPITULO 5. CONCLUSIONES
En base a los resultados obtenidos se pueden escribir las siguientes conclusiones
para la placa Inconel 625 (12.7 mm):

o El tratamiento térmico al que se sometid la aleacion generd cambios microestructurales
como la precipitacion de las fases secundarias y" y & promoviendo cambios en los
potenciales de corrosion.

e La precipitacion de la fase y" y & obtenidas con el tratamiento térmico de envejecimiento
incrementaron la resistencia mecanica de la aleacion Inconel 625 en funcion del tiempo de
envejecido. Por ejemplo, a partir de 90 h se logr6 un incremento en el esfuerzo del limite

eléastico del 13 al 27% y en el porcentaje maximo hasta 17%.

En base a los resultados obtenidos se pueden escribir las siguientes conclusiones
para la placa Inconel 625 (6 mm):
e Con ultrasonido se logré medir un fendmeno de recristalizacion en el material.
e El tratamiento térmico de solubilizado genero cambios en el tamafio de grano.
e En atenuacion ultrasonica el exponente n es estable a cambios microestructurales
(crecimiento de grano).
e Existe una correlacion en el tamafio de grano obtenido por medio de EBSD con el

coeficiente de atenuacion.
Trabajo futuro
e Realizar tratamientos térmicos de solubilizado por tiempos mas prolongados para

crecimiento de grano y medirlo por medio de técnicas no destructivas.

e Realizar permeacion de hidrogeno en probetas sin solubilizado y con solubilizado.
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