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RESUMEN

El principal mecanismo de endurecimiento en aleaciones base niquel se debe a la precipitacion de
segundas fases como lo es la fase y” y la fase y"’. Sin embargo, existe otra fase que precipita en este
tipo de aleaciones disminuyendo sus propiedades mecénicas, perjudicando la resistencia del
material en condiciones de operacion, la fase d, por lo que es necesaria la deteccion de esta fase
con la finalidad de evitar costos en el mantenimiento. El presente trabajo tuvo como objetivo
caracterizar mediante técnicas no destructivas el envejecimiento térmico de una aleacion de Inconel
718. Se realiz6 un tratamiento térmico de solucion a 1050 °C a todas las muestras y posteriormente
se envejecieron a 950 °C por; 0.5, 1, 10, 24, 50, 100, 150 y 300 horas para precipitar diferentes
cantidades de fase &. Se utilizaron técnicas no destructivas como: medicion de potencial
termoeléctrico (PTE), medicion de conductividad eléctrica utilizando la técnica de caida de
potencial de corriente alterna (ACPD por sus siglas en inglés) y medicion de atenuacion ultrasonica
para monitorear los cambios microestructurales en funcion del tiempo de envejecimiento. Se
llevaron a cabo ensayos de tension uniaxial y dureza Vickers. Utilizando microscopia electronica
de barrido (MEB) y difraccion de rayos X (DRX) fue posible monitorear y corroborar la presencia
de la fase o y correlacionarlas con las técnicas utilizadas. En las mediciones de PTE a 150 h se
observo la medicion mas alta de 3.551 uV/°C. Evaluando la lectura de conductividad eléctrica el
cambio que se obtuvo fue de 2.56%, aunque el cambio es pequefio, este es consistente con un error
de medicion despreciable. En las mediciones de atenuacion conforme se incrementa el tiempo de
permanencia, la atenuacion en el material aumenta debido a la evolucion microestructural. En
tiempos largos de exposicion se observo que, a 300 h y a una frecuencia de 10 MHz, el coeficiente
de atenuacion fue de 1.2 dB/mm mientras que en la muestra tratada a 0.5 h se registraron 0.45
dB/mm, aproximadamente. Los ensayos de tension a un tiempo de 150 h muestran valores mas
altos como un esfuerzo de cedencia de 422 MPa y resistencia a la tension de 863 MPa. La medicion
de dureza Vickers detectd un aumento a 150 h de 261 HV y un decremento de 235 HV para 300 h.
El analisis microestructural revel6 que la fase d precipita de forma intergranular en tiempos cortos
de envejecimiento, y de manera intragranular a partir de 50 h. Los patrones de DRX evidencian la
presencia de la fase 0.

Palabras clave: ultrasonido, atenuacidn, potencial termoeléctrico, ACPD, fase delta.
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ABSTRACT

The main mechanism of hardening in nickel base alloys is due to the precipitation of second phases
such as y' and y" phase. However, there is another phase that precipitates in this type of alloys,
decreasing its mechanical properties, harming the resistance of the material under operating
conditions, & phase, reason why it is necessary to detect this phase in order to avoid costs in the
maintenance. The objective of this work was to characterize the thermal aging of an Inconel 718
alloy by means of non-destructive techniques. A thermal treatment of solution at 1050 ° C was
carried out on all samples and subsequently aged at 950 ° C by; 0.5, 1, 10, 24, 50, 100, 150 and
300 hours to precipitate different amounts of & phase. Non-destructive techniques were used such
as: thermoelectric potential measurement (PTE), electrical conductivity measurement using the
alternating current potential drop technique (ACPD) and ultrasonic attenuation measurement to
monitor microstructural changes depending on the aging time. Tests of uniaxial tension and Vickers
hardness were carried out. Using scanning electron microscopy (SEM) and X-ray diffraction
(XRD) it was possible to monitor and corroborate the presence of o phase and correlate them with
the techniques used. In PTE measurements at 150 h, the highest measurement of 3551 uV / °C was
observed. Evaluating the electrical conductivity reading, the change obtained was 2.56%, although
the change is small, this is consistent with a small measurement error. In attenuation measurements
as the dwell time increases, attenuation in the material increases due to microstructural evolution.
In long exposure times it was observed that, at 300 h and at a frequency of 10 MHz, the attenuation
coefficient was 1.2 dB / mm while in the sample treated at 0.5 h, approximately 0.45 dB / mm was
recorded. The stress tests at a time of 150 h show higher values as a yield stress of 422 MPa and
tensile strength of 863 MPa. The Vickers hardness measurement detected an increase to 150 h of
261 HV and a decrease of 235 HV to 300 h. The microstructural analysis revealed that 6 phase
precipitates intergranularly in short aging times, and intragranularly from 50 h. The XRD patterns

show the presence of 4 phase.
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CAPITULO 1.
INTRODUCCION
A lo largo de los afios, la industria aeroespacial ha demandado el desarrollo de materiales con

buenas propiedades mecanicas, capaces de soportar altas temperaturas para la fabricacion de piezas

criticas en las turbinas de gas y los motores a reaccion. Esto ha llevado al desarrollo de materiales

que cumplan con las caracteristicas que la industria aeroespacial necesita. El desarrollo de super
aleaciones o aleaciones de alto rendimiento, son un grupo de materiales que presentan excelentes
propiedades mecénicas a altas y bajas temperaturas, excelente resistencia a la corrosion y a la
oxidacion. Debido a estas caracteristicas, su uso aparte de la industria aeroespacial, se ha extendido

a diversas areas como la petroquimica, energética, criogénica, etc.

El INCONEL®, es una marca registrada usada como prefijo para distintas aleaciones base niquel.
Las aplicaciones para estas aleaciones son muy variadas, se utilizan tanto en procesos quimicos y
petroquimicos, en componentes que se exponen a altas tensiones mecénicas y/o a agua de mar,
chimeneas en plataformas marinas, turbinas de gas, motores de cohetes y reactores nucleares. El
Inconel 718, es una super aleacion base hierro-niquel, relativamente nuevo ya que su uso industrial
data de 1965 [1], se caracteriza porque en su composicion contiene niobio y molibdeno, y en
menores cantidades titanio y aluminio, estos elementos contribuyen al endurecimiento por
precipitacion [1-6].

La presente investigacion tuvo como objetivo analizar la evolucion microestructural de una
aleacion de Inconel 718 al ser sometido a un tratamiento térmico de envejecido, esto con la
finalidad de caracterizar la fase & mediante técnicas no destructivas y pruebas de tension. Para
realizar el tratamiento de envejecido primero se realizo un tratamiento de solubilizado a 1050 °C,
con el proposito de obtener una microestructura homogénea y disminuir la presencia de
precipitados no deseados en el material. Posteriormente se realizd un tratamiento de envejecido a
950 °C durante 0.5, 1, 10, 24, 50, 100, 150 y 300 horas, con la finalidad de poder detectar la
precipitacion de la fase d en el material.

La caracteristica principal de las técnicas no destructivas empleadas en este trabajo es su

sensibilidad a cambios microestructurales que ocurren en los materiales. La técnica de potencial
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termoeléctrico es sensible a la composicion quimica del material y a los precipitados que ésta puede
contener. En la aleacion de Inconel 718 usado en esta experimentacion al ser sometido al
tratamiento térmico de envejecimiento propuesto, precipitd la fase 8, que dependiendo del tiempo
de tratamiento, se dio tanto intergranularmente como intragranularmente y utilizando la técnica de
PTE, fue posible monitorear el cambio que ocurre en el material en funcion de los distintos tiempos
de permanencia. Las técnicas de ultrasonido, como la medicién del coeficiente de atenuacion del
material, permitieron conocer la evolucion del crecimiento de los granos en la microestructura del
material al ser sometido al tratamiento térmico. Con la velocidad de onda en el material fue posible

conocer algunas propiedades mecanicas como el modulo eléstico.

JUSTIFICACION

La aleacion Inconel 718, es utilizada en distintas ramas de la ingenieria donde es sometida a altas
temperaturas y altas tensiones mecanicas. Al ser sometido a estos tipos de condiciones esta aleacion
altera su microestructura precipitando algunas fases como la fase 9, la cual se presenta en un rango
de temperatura de 650-980 °C. Hasta hace tiempo se pensaba que era una fase dafiina, pero, se ha
reportado recientemente que esta fase puede controlar el crecimiento de grano y el deslizamiento
de fronteras de grano. En este proyecto se utilizaron diferentes condiciones de envejecimiento para
la precipitacion de fase 6 y detectar mediante técnicas no destructivas la evolucion de esta fase y
tratar de tener una correlacion entre la microestructura, el comportamiento mecéanico y las variables
no destructivas. El alcance de este proyecto es detectar las condiciones en las que se encuentran los
materiales con esta aleacion utilizando técnicas no destructivas sin necesidad de desmontar los
equipos y poder brindar mayores condiciones de seguridad en el 4rea donde se requiera garantizar

la integridad estructural de estos materiales y reducir los costos en el mantenimiento.



OBJETIVO GENERAL

El objetivo general de este proyecto de investigacion, es detectar cambios microestructurales

mediante técnicas de evaluacion no destructivas en una aleacion de Inconel 718 que ha sido

sometida a un tratamiento térmico de envejecimiento.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Monitorear los cambios microestructurales sufridos por efecto de tratamientos térmicos
mediante técnicas no destructivas como: medicion de potencial termoeléctrico (PTE),
medicion de conductividad eléctrica por medio de la técnica de caida de potencial de
corriente alterna (ACPD), microdureza Vickers y mediciones ultrasonicas de velocidad de
onda y atenuacion de onda.

e Evaluar mediante técnicas metalograficas y microscopia electronica de barrido (MEB) los
cambios microestructurales que sufre el material al envejecerlo térmicamente.

e Analizar el efecto de los tratamientos térmicos de envejecidos en las propiedades
mecanicas realizando ensayos de tension.

e Establecer una correlacion entre las técnicas no destructivas y el monitoreo de

precipitacion de fases, cuando se somete el material a distintos tiempos de envejecimiento

térmico.
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HIPOTESIS

Los cambios que se generan en una aleacion base niquel, como el Inconel 718, al ser sometido a
un tratamiento térmico pueden presentar cambios en sus caracteristicas microestructurales
dependiendo del tiempo que dura el tratamiento térmico; entre estas caracteristicas tenemos:
presencia de precipitados intergranulares e intragranulares, el crecimiento del tamafio de grano, las
cuales pueden afectar de manera importante las variables (velocidad y atenuacion ultrasénica,
conductiva eléctrica, coeficiente de potencial termoeléctrico) utilizadas en diferentes técnicas no
destructivas. Por lo que seria posible monitorear mediante técnicas no destructivas el fenomeno de

precipitacion de fase delta, cambios generados por la cantidad y tipo de esta fase.
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CAPITULO ILI.
REVISION BIBLIOGRAFICA

2.1 Aleacion Inconel 718

La stper aleacion Inconel 718, fue desarrollada en los afios 50°s por la Corporacion Internacional
de niquel (International Nickel Corporation) pero fue hasta 1965 que la empezaron a utilizar en la
industria, encontraron muchas aplicaciones en componentes de turbinas para este material debido
a su alta resistencia a elevadas temperaturas [3].

La presencia de niobio, en el Inconel 718 le permite endurecer por envejecimiento térmico [7], las
fases que se presentan al ser envejecido térmicamente con su respectiva composicion son:

e Fase gama (y): Esta fase presenta estructura del tipo ctbica centrada en las caras (CCC), la
fase es continua, es decir, es una fase matriz en la que se encuentran otras fases, que se
detallaran a continuacion. En esta fase existe una concentracion de elementos como el
cobalto, cromo y molibdeno [8].

e Fase gama prima (y”): Se forma como un precipitado, los pardmetros de red de esta fase y
de la fase y son similares por lo que existe coherencia en ambas fases, esta fase es rica en
elementos tales como el titanio y aluminio. La formacioén de precipitados y” tiene un papel
de endurecimiento menos importante que la formacién de precipitados y’’. Presenta
estructura cristalina del tipo cubica centrada en el cuerpo (CCC), como se observa en la
Figura 2.1, se presenta con una féormula del tipo NizAl o Ni3(Al,Ti) [1, 2, 8].

e Fase gama biprima (y""): Es la principal fase de endurecimiento debido a las deformaciones
coherentes que existen entre esta fase y la fase y, esta fase se presenta en aleaciones que
contienen niobio como lo es el Inconel 718 y el Inconel 706. El precipitado primario de
endurecimiento no es y’’. Tiene una estructura cristalina ordenada tetragonal centrada en el
cuerpo, como se presenta en la Figura 2.2, con composicion NisNb [1, 2, 5, §].

e Fase delta (8): Las super aleaciones hierro—niquel que son endurecidas por la fase y** son
susceptibles a la formacion de esta fase que es incoherente a la fase y por lo que no aporta

endurecimiento, aunque se encuentre en pequefias cantidades. El resultado de la



distribucion de la fase o, es usado para controlar el tamafio y el refinado de grano para
ayudar a optimizar la traccion y fatiga. Sin embargo, la formacion excesiva de esta fase

tiende a degradar las propiedades y se trata de ser evitado. Con estructura cristalina

ortorrdmbica, y fébrmula intermetalica Ni3Nb, esta fase se encuentra precipitada en fronteras
de grano [1, 2, 8].

Carburos: La presencia de carbono se combina con elementos reactivos y refractarios como
titanio o niobio para formar carburos del tipo MC (M = Ti o Nb), el carbono contenido debe

ser lo suficientemente bajo para alojar la precipitacion de Nb y Ti, en la fase y" y y"". Los

carburos tienen estructura ctbica centrada en la cara (CCC) [1, 8, 9].

Figura 2.1 Arreglo atdmico microestructural para la fase y [8, 10].
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Figura 2.2 Esquema representativo del arreglo atdmico de los precipitados para la fase y" [2, 8].




Algunos autores [8-10], discrepan sobre si la presencia de carburos puede llegar a ser perjudiciales
o beneficiosos en cuanto a las propiedades mecanicas de las super aleaciones. Se cree que los
carburos en los limites de grano pueden llegar a mejorar las propiedades mecanicas aumentando la
resistencia a la ruptura.

Existe una discrepancia en la literatura entre las temperaturas en las cuales se presentan las fases
caracteristicas de la aleacion base niquel. Algunos autores afirman que las fases y" y v’ precipitan
entre 600 y 900 °C, por tiempos de envejecimiento menores a 100 horas [2], mientras que otros
dicen que pueden precipitar entre 700 y 900 °C en tiempos cortos de envejecimiento mientras se

mantenga la relacion de la ecuacion 1, en porcentaje atomico [4, 6]. Pero si esta relacion es superior

a 0.8 la precipitacion de la fase y” se crea antes que la y"” entre 780 y 820 °C [11].

Al+Ti (1)

La Figura 2.3, muestra un diagrama TTP (Tiempo Temperatura Precipitados) en el cual se tiene
una aproximacion de la formacidn de sus respectivas fases en distintos tiempos y temperaturas, es
de gran utilidad para el control de la formacion de la fase 9, en ella se muestra la temperatura a la

cual se precipita esta fase.
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Figura 2.3 Diagrama TTP de diferentes fases en Inconel 718 [8].

Algunos autores han logrado precipitar la fase 6 para distintos casos de estudio [2, 10, 12, 13], en
los cuales se analizd que para precipitar la fase o la temperatura Optima varia entre los 900 y
1000 °C. Azadian y colaboradores [2], realizaron distintos tratamientos de envejecido a una
aleacion de Inconel 718, ellos observaron que a una temperatura de 750 °C durante 24 horas la fase
0 precipitaba muy lentamente y a un tratamiento de 1000 °C durante 1 hora tinicamente precipitaba
en los limites de grano y no se mostraba un crecimiento, esto debido a que el tratamiento realizado
fue hecho a una temperatura cercana a la temperatura solvus de la fase 5, como se observa en la
figura 2.4 a). En una temperatura de 950 °C durante 50 horas, Figura 2.4 b), observaron que la
precipitacion de la fase 0 era intragranular y se encontraba dispersa por todo el grano.

En la Figura 2.5 se muestra la microestructura y la morfologia de la fase 6 de un tratamiento térmico
realizado a 950 °C por 180 s, este tratamiento fue realizado por Zhang y colaboradores [13] con el
objetivo de evaluar la fase & en una aleacion de Inconel 718 al ser deformado en comprension, en
su procedimiento realizaron un tratamiento de envejecido a 950 °C a distintos tiempos obteniendo

resultados favorables para la precipitacion de la fase 0.
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Figura 2.4 Tmagenes de microscopia electronica de barrido con tratamiento térmico. a) precipitados de la
fase ¢ en limites de grano a una temperatura de 1000 °C durante 1 hora. b) precipitados formados después
de un tratamiento a 950 °C durante 50 horas [2].

Figura 2.5 Imagen de microscopio electronico de barrido mostrando la distribucion de la fase 6 después de
un tratamiento de 950 °C durante 180 segundos [13].

Anderson y colaboradores [12], precipitaron la fase 6 a distintos tiempos y temperaturas de
envejecido para evaluar la influencia de esta fase con su comportamiento mecanico. Observaron
que la fase o tiende a precipitar de dos formas (intergranular e intragranular), y cada forma tiende
a influir de manera diferente a las propiedades mecénicas en el Inconel 718. Maximizando la
precipitacion de la fase d tiende a endurecer el material porque el crecimiento de la fase 6 tiende a

ser intragranular en la matriz. Incrementando la precipitacion intergranular de la fase d se tiende a
5



aumentar la ductilidad pero esto disminuye el esfuerzo de cedencia. La Figura 2.6 muestra la
evolucion de precipitados de la fase 6 a una temperatura de 950 °C durante 0.5 horas, 2 horas y 24

horas, se aprecia que en 2 horas la precipitacion de la fase o es intergranular, mientras que a 24

horas ya se encuentra intragranularmente.

Figura 2.6 Evolucion de precipit;dgde la fase 5 a una temperatura de 950 °C durante 0.5 horas, 2 horas y__
24 horas [12].

2.1.1 Propiedades fisicas y quimicas del Inconel 718

Entre las propiedades fisicas del Inconel 718 se encuentra su densidad de 8.19 g/cm?®, una
temperatura de fusion que se encuentre en un rango de 1260 y 1336 °C, un calor especifico de 435
J/kg-K, dentro de las propiedades quimicas de la aleacion 718 se encuentran su comportamiento a
la corrosion la cual puede ser buena o excelente para acidos orgénicos, alcalinos, sales y agua de
mar. Resistencia favorable a acido sulfurico, hidrocloérico, hidrofluorhidrico, fosforico y nitrico.
Buena o excelente resistencia a la oxidacion, carburacion, nitruracion y sales fundidas. Resistente

a la sulfuracion [14].

2.1.2 Aplicaciones

El Inconel 718 es una aleacién que tiende a endurecer por envejecimiento térmico y combina un
buen comportamiento mecéanico a temperaturas superiores a 700 °C con resistencia a la corrosion.
Su caracteristica de soldadura, especialmente su resistencia al agrietamiento posterior a la
soldadura, son sobresalientes. Debido a estas caracteristicas, la aleacion 718 es utilizado en piezas

de turbinas en aviones; partes de fuselaje de alta velocidad como ruedas; pernos y sujetadores de



alta temperatura, tanques criogénicos y componentes para extraccion de petroleo y gas e ingenieria

nuclear.

2.2 Tratamientos térmicos en aleaciones base niquel

Las aleaciones base niquel son mas sencillas de tratar térmicamente a diferencia de muchas
aleaciones base hierro que 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 niquel, no ocurren transformaciones de fase alotropicas; las aleaciones
son austeniticas desde la temperatura de fusion hasta el cero absoluto. Mientras que algunos
precipitados pueden formarse como carburos y la fase y’, estos no cambian la estructura basica

austenitica de la matriz [15].

2.2.1 Tratamientos convencionales

El niquel y las aleaciones de niquel pueden ser sujetos a uno o mas tipos de tratamientos térmicos
de los seis principales (relevado de esfuerzos, recocido, solubilizado, envejecido y temple) [15],
dependiendo de la composicion quimica, requerimientos de fabricacion y servicio.

Solubilizado: Por lo general, el primer paso para hacer un tratamiento térmico a una superaleacion
es un tratamiento de solubilizado. En algunas aleaciones forjadas, la temperatura del tratamiento
de solubilizado va a depender de las propiedades que se desean obtener. Altas temperaturas en el
tratamiento de solubilizado resultaran en el crecimiento del tamafio de grano y la disolucion de
algunas fases, esto es el principal objetivo de este tratamiento.

Temple: El proposito del enfriamiento después del tratamiento de solubilizado es el mantener a
temperatura ambiente, la solucion solida supersaturada obtenida durante el tratamiento de
solubilizado.

Recocido: Es un tratamiento disefiado para producir la recristalizacion en la estructura de los granos
y ablandamiento en aleaciones endurecidas. El recocido usualmente requiere temperaturas entre
705 y 1025 °C, dependiendo de la composicion de la aleacion y grado de endurecimiento.
Tratamiento de Envejecido: Las aleaciones que endurecen con el envejecido son causados por la
precipitacion de cantidades adicionales de una o mas fases desde la matriz supersaturada

desarrollada en el tratamiento de solubilizado. Algunos factores que influyen en la seleccion del
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tipo de envejecimiento, el numero de pasos para el envejecimiento y la temperatura de
envejecimiento incluyen:

e Tipos y nimeros de fases que podrian precipitar.

e Tamafo de precipitados.

e La combinacion de esfuerzo y ductilidad deseada y el tratamiento térmico en aleaciones

similares.

2.3 Microestructura del Inconel 718

Las fases principales del envejecimiento en superaleaciones usualmente incluyen: vy~ (Ni;Al o
Ni1;ALT1), v (Tetragonal centrada en la cara NisNb). Fases secundarias pueden presentarse las
cuales incluyen: Carburos (M,;C,, M,C;, M(C y MC), nitruros (MN), carbonitruros (MCN) y
boruros (M;B,), como también fases Laves (M, T1) y fase 6 (Ortorrombica Ni;Nb) [14].

Las propiedades de la aleacion Inconel 718 son sensibles a la microestructura, en particular sobre

el tamafio de grano. La presencia de la fase 6 promueve refinamiento del grano durante el trabajo

en caliente y evita el crecimiento excesivo del grano durante el tratamiento térmico.

2.3.1 Propiedades del Inconel 718 con respecto a sus caracteristicas microestructurales

El mecanismo de endurecimiento es aportado principalmente por los precipitados de fase y” Ni;Al
y v Ni;Nb. La fase metaestable y'” se transforma a la fase estable Ni;Nb 6 durante la exposicion
a temperaturas superiores a 650°C. En los procesos de fabricacion de superaleaciones, el control
de la microestructura es critico para el desarrollo de propiedades mecénicas Optimas

232 Fasey

La fase v, es una solucion solida de niquel, de estructura ctiibica centrada en las caras (CCC), esta
fase es continua y es la matriz de la aleacion, por ende esta presente en toda la microestructura del
material. Dentro de ésta, se presentan otro tipo de precipitados.

Los precipitados v y y'* se forman conjuntamente entre las temperaturas 550 y 660 °C si la
duracion de envejecimiento es larga, mientras que se forman (conjuntamente también) entre las

temperaturas 700 y 900 °C, si el tiempo de permanencia es corto. La fase y” se presenta de forma



intermetalica Niy(Ti, Al), tiene una estructura metaestable de tipo ctibico simple. La fase y”’, tiene
forma intermetélica NizNb, y una estructura metaestable de tipo tetragonal centrada [14].

La fase y” continta precipitando en el intervalo de temperaturas 400 y 620 °C. A partir de 650°C
empieza la disolucion de esta fase que desaparece alrededor de 830 °C. La disolucion de la fase y™”

se produce entre 750 y 890 °C.

233 Fased

En el caso del envejecimiento de larga duracion y entre las temperaturas de 700 y 900 °C se observa
la formacion de la fase 0 y esta fase llega a ser mayoritaria si el tratamiento se hace entre 900 y
1000° C. Esta fase no contribuye de manera significativa sobre la dureza, pero parece buena
respecto al valor de la ductilidad a la rotura. La fase 0, presenta una estequiometria Ni3Nb, y tiene
una estructura de tipo ortorrémbica.

Para temperaturas superiores a 890°C empieza, primero la coalescencia de la fase & y después su
disolucion progresiva (particularmente por encima de 1000 °C). La disolucion se acaba por

completo para temperaturas encima de 1020 °C, después de eso el tamafio de grano crece.

2.4 Ensayos no destructivos

Una definicion general de los Ensayos no destructivos es la examinacion, prueba o evaluacion que
se realiza a cualquier objeto sin cambiar o alterar el objeto de ninguna forma, para determinar la
ausencia o presencia de condiciones o discontinuidades que pueden afectar el uso o funcionamiento
del objeto. Los ensayos no destructivos pueden utilizarse para medir otras caracteristicas de un
objeto, dimensiones, dureza, tamafio de grano, etc. Examinacion no destructiva, Inspeccion no
destructiva y Evaluacion no destructiva son expresiones normalmente usadas para describir estas
técnicas. Las técnicas no destructivas que se utilizaron para este trabajo fueron: Potencial

termoeléctrico, ultrasonido, caida de potencial de corriente alterna y difraccion de rayos X.



2.4.1 Potencial termoeléctrico

La termoelectricidad es la rama de la termodindmica paralela a la eléctrica, donde se estudia la
interaccion entre un fendmeno eléctrico y un fenoémeno térmico. Cuando dos metales distintos con
diferentes temperaturas entran en contacto se crea entre estos una diferencia de voltaje, debido a

esto en ambos extremos de los metales se genera una fuerza electromotriz. Este efecto se le conoce

como efecto Seebeck, con este principio trabajan los termopares.

Algunos autores [16-18] afirman, que el uso de la medicioén de potencial termoeléctrico (PTE) es
muy sensible a la cantidad de precipitados soluciones solidas. En el estudio de Kawaguchi y
colaboradores [19] muestra que en aceros inoxidables Duplex, PTE ha sido un buen método para

evaluar el envejecimiento térmico, posiblemente causado por la concentracién de cromo.

2.4.1.1 Efecto Seebeck

La explicacion microscopica del efecto Seebeck requiere entender el comportamiento de los
electrones en metales. En un metal, no todos los electrones se encuentran unidos a un atomo
particular, sino que algunos pueden moverse dando origen a la conductividad eléctrica de estos
materiales [20]. El efecto Seebeck, es un fendbmeno que consiste en la generacion de energia
eléctrica a partir de la diferencia de temperaturas que existe entre dos metales distintos, esto ocurre
debido a que, en el metal con temperatura elevada, los electrones estaran excitados y tenderan a
desplazarse hacia el metal con temperatura mas estable (temperatura ambiente), debido a este flujo
de electrones se genera una diferencia de potencial.

Para determinar el potencial termoeléctrico (PTE) de los materiales, se utilizan un sensor con dos
puntas con temperaturas distintas, uno a temperatura ambiente denominado punta fria y el otro con

una temperatura elevada denominado punta caliente, ambas puntas se colocan en contacto con la
muestra de tal forma que interactian con la estructura electronica de esta. La medicion de esta

diferencia de potencial producido por la diferencia de temperaturas, hacen posible conocer el

potencial termoeléctrico (PTE) de la muestra usando la siguiente relacion:

S -S _Av (2)

muestra referencia
AT
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Donde Sreferencia €s el potencial termoeléctrico del material que se supone se conoce, AV es la
diferencia de voltaje y AT es la diferencia de las temperaturas entre las dos puntas, las unidades
con las que se mide el potencial termoeléctrico generalmente es uVK™!' 0 pV°C™! Para incrementar
la precision en la medicién las muestras generalmente tienen forma rectangular y una seccion

reducida [21]. En la Figura 2.7, se muestra un diagrama de la medicion de PTE.

Punta fria Punta caliente

muestra

Figura 2.7 Esquema para la medicion de potencial termoeléctrico.

El estudio de Cuéllar y colaboradores [17], muestra que la medicién de PTE en Inconel 718 puede
ser util en la caracterizacion de propiedades mecanicas, realizaron mediciones de PTE mientras se
realizaban ensayos de tension utilizando muestras con precipitados de fases deseables y y y'" y
precipitados de fases no deseables (6 y laves), mientras las muestras con precipitados deseables
mostraron un cambio en las mediciones de APTE de 35 nV/°C aproximadamente, las muestras con
fases no deseables mostraron una variaciéon menor de 10 nV/°C aproximadamente, incluso en altos
niveles de deformacion.

Zeid y colaboradores [16], al utilizar mediciones de PTE, encontraron que la precipitacion semi-
coherente de las fase y** y coherente y” de su material, resultaron en un decremento en la medicion
de PTE. Algunos autores [16, 22], afirman que las mediciones de potencial termoeléctrico (PTE)
y resistividad eléctrica (RE) son sensibles al desarrollo de precipitados en el envejecimiento

artificial en aleaciones de aluminio.
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2.4.2 Ultrasonido
Otra de las técnicas no destructivas importantes es el ultrasonido. El ultrasonido, se define como

una vibraciéon mecéanica que ocurre a muy altas frecuencias estas vibraciones son imperceptibles

para el oido humano (mayores a 20,000 Hz). La caracterizacién de materiales por ultrasonido es

muy importante para la ingenieria aeroespacial. El método de ultrasonido como prueba no
destructiva, ha sido usado exclusivamente para la deteccion de discontinuidades en componentes
que han estado en servicio durante cierto tiempo.

Diversos estudios [23, 24], demuestran que la caracterizacion utilizando técnicas de ultrasonido

como la velocidad de onda que estd relacionada con las propiedades mecanicas y la atenuacion

relacionada con la microestructura del material.

2.4.2.1 Velocidad de onda
La velocidad de onda o velocidad de propagacion es constante en todo el material, la ecuacion de
onda muestra que la velocidad depende del modulo de elasticidad y la densidad del material como

se indica a continuacion:

o’u 1 ¢
du_lou )
ox® ¢ ot

Donde c;j es el tipo de velocidad de onda, u es el desplazamiento de la particula, X es la direccion
de propagacion y t es el tiempo. La velocidad de ondas longitudinales para un material dado puede

ser calculada por la siguiente ecuacion:

4)

Donde cq es la velocidad de onda longitudinal, E es el modulo de Young, p es la densidad del

material.
12



Las ondas de corte solo existen en materiales so6lidos y no viajan a la misma velocidad que las
ondas longitudinales en un material dado, esto se debe a que el mddulo de corte sustituye al moédulo

de Young, afectando directamente la velocidad, y el moédulo de corte es mucho menor al modulo
de Young. Sabiendo la relacion entre el modulo elastico (E), el mdédulo de corte (G) y la relacion

de Poisson (v):

G= £
2(1+v)

)

La velocidad de las ondas de corte puede ser calculada por la siguiente ecuacion:

1 E
&= \/E 2(1+v) ©)

Donde cs es 1a velocidad de onda de corte.

Las ondas superficiales u ondas de Rayleigh, también tiene su propia velocidad, que es
aproximadamente el 90% de la velocidad de onda de corte [25]. Para calcular las diferentes
velocidades es importante tener un conocimiento preciso de algunas propiedades del material,

como el espesor y la densidad.

2.4.2.2 Atenuacion ultrasénica

El efecto de la microestructura en la atenuacion ultrasonica ha sido estudiado por muchos afios, se
han propuestos diferentes modelos matematicos para predecir el fendémeno de atenuacion. Se
define la atenuacion, como la pérdida de la energia de la sefial ultrasonica conforme se propaga en
un medio. En esencia, la atenuacion ultrasdnica en materiales se produce principalmente mediante
dos mecanismos: 1) absorcion y ii) dispersion.

En el mecanismo de absorcion, la energia mecanica de la onda se convierte en calor a través de

viscosidad e histéresis elastica. Esta pérdida de energia es irreversible ya que el calor se disipa por

otros medios. En el mecanismo de dispersion, la energia del haz ultrasénico colimado y coherente
13



se convierte en un haz de ondas incoherentes y divergentes como resultado de la interaccion del
haz con la microestructura del material. La pérdida (L) de la sefial ultrasonica esta definida como
la relacion de dos amplitudes de ecos ultrasonicos y se expresa usualmente en unidades

logaritmicas base e (Neper) o base 10 (dB):

L=In L =20log 7
Ay ° A 7

Donde, A2y A1 denotan las amplitudes de dos ecos consecutivos. En algunos casos ocurren pérdidas

(L) como resultado de una interaccién de onda con una discontinuidad del material. La pérdida en
la intensidad de onda por unidad de longitud de propagacion es conocida como el coeficiente de
atenuacion (o) y puede calcularse conociendo el espesor del material ensayado mediante la

siguiente formula:
L=od (8)

Donde d es la distancia de propagacion. Generalmente, el coeficiente de atenuacion puede ser

descrito en funcion de los dos mecanismos de pérdida descritos anteriormente como:
o= aabsorcién + adispersi(')n (9)

Donde aubsorcion € €l coeficiente de atenuacion por absorcion y duispersion coeficiente de atenuacion

por dispersion.
Mientras que el coeficiente de dispersion es la pérdida dominante en materiales como los metales

policristalinos y los materiales ceramicos, por lo que la absorcion puede ser despreciable, en otros

materiales como los polimeros y los fluidos la absorcidon es dominante, y la dispersion se desprecia.

14



En el estudio de Garcin y colaboradores [3] evaluaron el crecimiento de grano en una aleacion de

Inconel 718, la configuracion que utilizaron para la frecuencia de operacion sonde 2 a 11 MHz y

la frecuencia de resolucion de 1.5 MHz. En la Figura 2.8 b), se observa la amplitud en funcién de

la frecuencia donde se aprecian las frecuencias de operacion utilizadas en su trabajo. En la Figura

2.8 a) se observa el espectro del coeficiente de atenuacion con respecto a la frecuencia de las

muestras, conforme se incrementaba el tiempo de permanencia de las muestras a 1050 °C el

coeficiente de atenuacién aumentaba debido al crecimiento de grano que reportaron. En las

mediciones que se llevaron a cabo los autores no realizaron una correccion por difraccion. Ya que

en una frecuencia de 0 MHz fisicamente no deberia existir el fendmeno de atenuacién y su grafica,

la Figura 2.8 b), indica lo contrario. Al no realizar la correccion por difraccion, la atenuacion en

los tiempos cortos no cambia, la cual no es fisicamente plausible.
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Figura 2.8 a) Espectro de FFT para diferentes tratamientos a distintos tiempos de permanencia a 1050 °C.
b) coeficiente de atenuacion medido para diferentes tiempos de permanencia a 1050 °C [3].
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La teoria propuesta por Stanke y Kino [26] delimita tres regiones para el coeficiente de atenuacion
en materiales, de estas regiones la region de baja frecuencia o regién de Rayleigh es la mas
importante, debido a que las técnicas ultrasdnicas ordinarias se llevan a cabo en esta region, esto
porque la atenuacion es aceptablemente baja, en la Tabla 2.1 se muestran los coeficientes de

atenuacion en estas tres regiones.

Tabla 2.1 Coeficientes tedricos de atenuacion ultrasonica para solidos elasticos policristalinos.

Relacién de longitud de onda Mecanismo de atenuacion | Coeficiente de atenuacion
23 £4
A >>nD Dispersion de Rayleigh aoc AD
2 2
L=nD Estocastica o oc A”Df
A <<nD Geométrica aoc A’D™

En donde A es la longitud de onda, D es el tamafio de grano nominal, f es la frecuencia ultrasonica,
a es el coeficiente de atenuacion y A el cambio relativo de las propiedades elésticas entre el
dispersor y el medio.

La aplicacion del modelo matematico de Stanke y Kino hace consideraciones que aplican para
cualquier material policristalino y no para materiales que presentan anisotropia. Este modelo es
valido para cualquier longitud de onda y cualquier tamafio de grano. En su fundamento tedrico, la
teoria unificada de Stanke y Kino para materiales policristalinos con granos equiaxiales y simetria
cubica implica el desarrollo y el conocimiento de complejos calculos matematicos, los cuales
permiten modelar la forma irregular de los granos del material, caracterizar la propagacion de la
onda en el medio y ademas de ser valida en todos los rangos de frecuencia para ondas armonicas.
La Figura 2.9 muestra los resultados de las predicciones tedricas para el coeficiente de atenuacion
en hierro policristalino, se identifican las tres regiones de dispersion en la propagacion de ondas
elasticas. En color rojo se observa lo que se ve en la Tabla 2.1 en la curva que predice la teoria
unificada de Stanke y Kino, en color verde la region de Rayleigh y en color azul la region

estocastica, la parte horizontal de la linea roja es la region geométrica.
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Figura 2.9 Coeficiente de atenuacion normalizado para ondas longitudinales en hierro policristalino: (a)
Teoria unificada, (b) Limite de Rayleigh, (c) Asintota estocastica, y (d) modelo SKA (analogia a ondas

escalares) [26].

2.4.3 Resistencia eléctrica

La carga eléctrica (y su movimiento) es la responsable de las propiedades eléctricas de un material,
el movimiento de la carga eléctrica varia segun el tipo de enlace i6nico que presenta el material.
En su movimiento por el material las cargas eléctricas colisionan con su entorno, que pueden ser
imperfecciones de la red atdbmica como defectos puntuales, dislocaciones y defectos de superficie
como limites de grano, maclas, etc. Las colisiones se resisten al movimiento libre de la carga
eléctrica limitando su velocidad hasta cierto valor maximo, el tipo y numero de colisiones depende
de la estructura cristalina del material.

En un metal puro la conductividad eléctrica estd determinada por su estructura de bandas de
valencia. El valor de la conductividad depende del nimero de portadores y de la movilidad de los
mismos. En un metal con defectos la movilidad y velocidad de las cargas eléctricas dependen
criticamente del namero y tipo de defectos microestructurales, a mayor numero de defectos, menor

distancia entre colisiones, menor movilidad y menor conductividad eléctrica.
17



Los electrones se desplazan por el material como ondas electromagnéticas que “ajustan” su
periodicidad a la red cristalina. Cualquier irregularidad en la red cristalina provoca una dispersion
de la onda y, por lo tanto, una disminucion en su conductividad eléctrica.

Los resultados de Pereira y colaboradores [27], mostraron que las diferentes microestructuras de

una aleacion de Inconel 718 tienen un efecto totalmente distinguible en la conductividad eléctrica
cuando es medido a través de técnicas sensibles apropiadas. Observaron una caida en los valores

de la conductividad cuando se partia de un tratamiento de recocido a una condicién de
envejecimiento, debido a la dispersion de electrones de las zonas Guinier-Person que son formadas
por un envejecimiento térmico incompleto. También, observaron que incrementaba la
conductividad en condiciones de sobre envejecido, ocurria un méaximo valor en la conductividad
eléctrica cuando existia una combinaciéon de precipitados intragranulares y precipitados
intergranulares. Los precipitados de la fase 6 con forma de laminas delgadas en muestras sobre
envejecidas tienen gran impacto en la dispersion de electrones. En la Figura 2.10 se muestran las

mediciones obtenidas de conductividad eléctrica y dureza relacionadas con los parametros de red
realizadas por Pereira y colaboradores. Muestran que en su condicion V-OA, donde realizaron un
tratamiento de sobre envejecimiento a 850 °C durante 18 horas, se obtiene un valor maximo en la

conductividad, donde la fase o se encontraba precipitados en los limites de grano.

182 | —a— Conduetividad
10 10— Dhrezm
1.8
1,58
1,54
1,58
13
1.8
1.4
1,44
1,42

[*lACE]
Parimetro de red [4]

Conductividad

AR EAA AN VAR VOR VDS VIR VIO
Condiciones

Figura 2.10 Mediciones de conductividad y dureza en muestras a diferentes condiciones relacionadas con
los parametros de red obtenidos por DRX [27].
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2.4.3.1 Caida de potencial de corriente alterna
La caida de potencial de corriente alterna (ACPD por sus siglas en inglés), es una técnica no

destructiva utilizada para la medicion de corrosion y erosion en pipas, contenedores, recipientes a
presion, etc. Otras aplicaciones de la caida de potencial son la caracterizacion de defectos y el
crecimiento de grietas superficiales. El potencial de corriente alterna depende del grosor de la
muestra, la permeabilidad magnética y la conductividad de la misma, en inspecciones de caida de
potencial, es limitada a cierta profundidad en la superficie [28]. Una zapata de prueba de 4

electrodos es utilizada para esta medicion (Figura 2.11), se induce una corriente eléctrica en la
muestra a través de un par de electrodos y la diferencia de tension resultante entre otros dos puntos

en la superficie se mide usando un segundo par de electrodos que mantiene contacto con el material,

se puede controlar la frecuencia con la siguiente ecuacion [29]:

5= (10)

\/ fruo

Donde p es la permeabilidad magnética, ¢ es la conductividad del material y f es la frecuencia de
la corriente inducida. La medicion de la resistividad eléctrica esta relacionada con la conductividad

eléctrica y con la separacion de las puntas que tienen contacto con el material, por la siguiente

ecuacion:

1 1
R —%[l—ﬁj (11)
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Donde R; es la resistividad eléctrica, a es la separacion de las 2 puntas que inducen la corriente al

material y ¢ es la conductividad eléctrica.

A

(a) (b)

Figura 2.11 Diagrama esquematico del sensor de medicion de ACPD [30].
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CAPITULO III.

METODOLOGIA

Con el objeto de estudiar el efecto de la precipitacion de la fase 3, las probetas utilizadas en este
desarrollo experimental fueron extraidas de una placa de Inconel 718 con dimensiones de 15.5 cm
x 69.65 cm x 1.3 cm.

3.1 Preparacion de probetas

Las probetas para las mediciones PTE, ACPD, de atenuacion y velocidad ultrasonica se obtuvieron
mediante corte de chorro de agua las dimensiones de 6 cm x 5 cm x 1.3 cm y la forma que se
muestra en la Figura 3.1. Para llevar a cabo ensayos de tension se obtuvieron probetas de acuerdo
a lo especificado en la norma ASTM-E8 como se muestran en la Figura 3.2. Posteriormente a los
cortes se les dio un acabado superficial utilizando papel lija de agua (SiC) grado 600. Para obtener
las metalografias, las muestras se desbastaron progresivamente mediante técnicas de preparacion
de muestras y lija de agua con grados que van de 600 a 2000, para posteriormente pulirlas hasta

lograr un acabado espejo utilizando pano y pasta de diamante de 6, 3, y 1 um respectivamente.

60

50

Figura 3.1 Dimensiones de probetas para mediciones de atenuacion, PTE y ACPD (Nota: cotas en mm).
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Figura 3.2 Dimensiones utilizadas para las probetas de ensayos de tension (Nota: cotas en mm).

3.2 Composicién quimica del material
La composicion quimica del material con el cual elaboraron las probetas para realizar un

tratamiento térmico de solubilizado seguido de un tratamiento de envejecido se muestra en la Tabla

3.1.

Tabla 3.1 Composicion quimica de Inconel 718 (%peso).
C Cr Fe Mn Ni Mo Ti Al Nb Si Cu Co

0.3 | 18.57| 17.09 | 0.09 | 53.96 | 2.90 0.96 | 0.58 5.12 | 0.10 | 0.16 | 0.32
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3.3  Tratamiento térmico

Para darle tratamiento térmico a las probetas se utilizé un horno marca VULCAN, primero se hizo
un tratamiento de solubilizado a 1050 °C en todas las muestras para posteriormente realizar un
tratamiento térmico de envejecido a una temperatura de 950 °C durante 0.5, 1, 10, 24, 50, 100, 150
y 300 horas, esto con la finalidad de precipitar la fase o, de acuerdo al diagrama TTP (Figura 3.4).
La Figura 3.3 muestra las rampas de temperaturas que se llevaron a cabo durante los tratamientos,
la temperatura se incrementd a 20 °C/min hasta los 1050 °C, esto para que el calentamiento fuera
paulatino. Cuando se cumplio el tiempo de permanecia se enfriaron rapidamente las muestras en

agua para mantener la microestructura que se alcanz6 en ese tiempo.

Tratamiento de
zohicion.

10z0=C

Envejecmmiento.

Q30=C
Enfriamiento
rapidoen agua.

= h T

1 Hora. Tiempos de envejectdos 0.3, 1,
10,24, 30,100, 130y 300 horas.

Figura 3.3 Rampas de temperatura para realizar los tratamientos térmicos.

La temperatura solvus de la fase o se encuentra en temperaturas superiores a 1000 °C, Azadian y
colaboradores [2] observaron que a una temperatura de 750 °C durante 24 horas, la tasa de
precipitacion era extremadamente lenta. Y a una temperatura de 1000°C la precipitacion después
de 1.6 horas, no crecié mas alla de los limites de grano porque esta temperatura se encuentra muy
cerca de la temperatura solvus. Por lo que se eligi6 la temperatura de 950 °C para realizar el
envejecimiento térmico y debido a que siguiendo el diagrama de la Figura 3.4 muestra que la punta
de la curva donde inicia la region precipitacion de la fase o en el grano, a una temperatura inferior
925 °C la punta de la curva corresponde a la precipitacion de la fase 6 en el limite de grano y de
acuerdo a este diagrama en un tiempo de 10 horas podria precipitar la fase y*" y la fase . En el

caso de esta investigacion, la condicion es precipitar solamente diferentes cantidades de fase o.
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Figura 3.4 Puntos donde se ubican los tratamientos térmicos realizados de acuerdo al diagrama TTP [8].

3.4 Caracterizacion microestructural
Para relacionar la microestructura del material con los cambios de la microdureza, y corroborar los

resultados que se obtuvieron a través de la medicion de las técnicas no destructivas, se realizé el
analisis de las muestras en un microscopio electronico de barrido (MEB) modelo JEOL JS-6400.

La preparacion de la muestra para hacer metalografias fue desbastar y pulir mecdnicamente
mediante las técnicas estandar. Para obtener las metalografias, una vez pulidas las muestras se

procedid a realizar un electroataque con acido sulfurico (H2SO4) y agua destilada (H20), en una

proporcion de 2 mL de H2SO4 en 25 mL de H>O a un voltaje de 2V durante 10 segundos.
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3.5 Técnicas no destructivas
3.5.1 Potencial termoeléctrico

Se realizaron mediciones de potencial termoeléctrico (PTE) mediante la técnica de punta caliente

y punta fria. Los valores de PTE que se obtuvieron para los diferentes tiempos de envejecido, se
utilizaron para determinar cambios microestructurales durante el envejecimiento térmico.

Se utilizé un equipo marca Walker Scientific, Inc. modelo ATS-6044T, el equipo de medicion usa
la técnica de punta caliente-punta fria y consta de dos electrodos (puntas metélicas) hechos de dos
metales diferentes, una punta esta a temperatura ambiente (punta fria), y la otra punta tiene una
temperatura mayor (punta caliente), por lo que al ponerlos en contacto con la muestra generan entre

estas una diferencia de temperatura, como se muestra en el esquema representativo de la Figura
3.5. La forma para hacer la medicion de PTE, es colocar primero la punta fria y después la punta
caliente y sostenerlas en la muestra tiempo aproximado de 3 segundos, el equipo de medicion
despliega una pantalla LCD los valores del voltaje generado por el efecto Seebeck. Las mediciones

del voltaje hechas con este equipo son relativas, por lo que es necesario hacer una calibracién con

materiales con valores de PTE conocidos, metales como Cobre, 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 3.6.

vV

+ / -
lectrodos
de referencia

Punta fria Punta caliente

Muesira

Figura 3.5 Esquema representativo para la medicion de PTE [32].
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Para poder obtener los valores de PTE de las muestras envejecidas, los resultados de PTE de

muestras conocidas son ajustados mediante minimos cuadrados a una linea recta (y =mx+b), y se

obtiene la pendiente m y el intercepto b, el valor de TEP que se busca es Y y X es el valor de voltaje

obtenido con el equipo de medicion.

30 ;
25 ' Cromel
20 :
15
10 A

_ Ti6-Al4-V
5 IPTE=-0.0651V +2.7183
10 3 R”=0.9933 Alumel
-15 3

Potencial termoeléctrico [uV/°C]

-400 -200 0 200 400
Voltaje [uV]

Figura 3.6 Curva de calibracion para mediciones de PTE.

3.5.2 Ultrasonido
3.5.21 Velocidad de onda
La medicién de velocidad de onda, fue de gran ayuda para caracterizar sus propiedades mecénicas,

como lo es el modulo de elastico. Esto debido a que como se menciond en la seccion 2.4.2.1, la
velocidad de onda es dependiente de las propiedades elasticas del material. Para las mediciones de

velocidad se hizo uso de un transductor de ondas de corte de incidencia normal. La onda ultrasonica

es generada por el transductor, propagandose por el medio de acople y transfiriéndose al material

para viajar a través del espesor y reflejarse en la parte posterior de la muestra y de esta forma volver
al transductor. El transductor recibe la sefial y la transforma a un pulso eléctrico que se digitaliza
en un osciloscopio marca LecroyWavelet modelo 332, mas adelante se muestra un diagrama

esquematico de la configuracion utilizada para esta medicion.
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Para determinar la velocidad de onda se utilizd la ecuacidon 12.

c=2d (12)
At

Donde c es la velocidad de onda, d es el espesor del material y t es el tiempo de vuelo de la onda

en el material.

3.5.2.2 Mediciones de atenuacion ultrasonica

Las mediciones de atenuacidén ultrasoénica fueron realizadas en las muestras envejecidas
térmicamente a 950 °C, con el propodsito de evaluar el efecto de la microestructura sobre la
atenuacion de la onda ultrasonica. La medicion de la atenuacion ultrasonica se calculé mediante
una modificacion de la ecuacion 8, para tomar en cuenta todas las pérdidas de energia ultrasénica
causadas por el arreglo experimental propuesto, ya que, el transductor mide una pérdida total (L)

de energia que incluye la pérdida de energia por la dispersion del haz ultrasénico (L ), la

difraccion

pérdida de energia causada por la diferencia de impedancias acusticas del agua (medio de acople)

y la muestra (L;ypeqancia) ¥ 1@ pérdida causada por la microestructura del material (L, ,), de tal
forma que:

Ltotal = Lmaterial + Limpedancia + Ldifraccién (13)
Donde L, edancia €8 12 pérdida causada por el desajuste de impedancias entre el medio de acople

(agua) y el material a ensayar, L. €s la pérdida causada por la microestructura del material,
L aterial €8 12 pérdida causada por el ensanchamiento (difraccion) del haz ultrasonico, y esta se puede
estimar analiticamente mediante una correccion para la difraccion del haz propuesta por Roger y
Van Buren [33].

Para calcular el coeficiente de atenuacion del material, primero es necesario calcular en forma
individual cada una de estas pérdidas, la pérdida por impedancia acustica (la cual es el producto de

la velocidad y la densidad del material) y se determina mediante el calculo el coeficiente de
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reflexion R (cuanta energia se refleja por la superficie del material en contacto con el agua),

mediante:
R = 2015 = Zag (14)
ZlN718 + Zagua

Donde la impedancia actstica del agua (medio de acople) estd dada por Zagua es la

= paguacagua>
impedancia acistica del agua que sirve como medio de acople, p,,, es la densidad del agua y

Caeua ©8 12 velocidad del sonido en el agua, y la impedancia acustica del Inconel 718 es Z ;5 =

Pn718Can71s Por otro lado, como se esta hablando de energia, para un haz incidente en forma

perpendicular a la probeta, R = R2 De acuerdo a la ley de conservacion de energia, la energia

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 estd dado

por:

R2+T2=1 (15)

La pérdida por impedancia actstica se calcula de la siguiente forma:

Rn
Limpcdancia = 20 log L R ] (1 6)

n+1

En este caso R, es igual a R, ya 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 posterior

del espécimen por lo que obtenemos que:

R
Limpedancia = 20 log LEOJ (17)

1
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Sabiendo que R = RT? y que R, =R y sustituyendo estos valores en la ecuacion 17, obtenemos

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

1
Limpedancia =20 log (T_zj (18)

La pérdida por difraccion se debe a que el haz ultrasonico 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 fenomeno
de interferencia constructiva y destructiva, por lo que el haz ultrasénico sufre un efecto de
difraccion del haz ultrasonico, es decir que el haz ultrasénico no permanece como un cilindro sino
que se ensancha conforme aumenta la distancia de propagacién (z); este fendmeno es también
conocido como divergencia del haz y sus efectos son funcion de la frecuencia ultrasonica (f) y el
campo cercano (N = D%*4}) del transductor, donde D es el diametro del transductor, y A es la
longitud de onda ultrasonica . La Figura 3.7, muestra el fenomeno de difraccion del haz ultrasonico

de forma esquematica.

ensanchamiento del haz Campo sonoro

—
_'_'_'_'_'_'}/'_5: ....................

divergencia del haz

/

Transductor

Figura 3.7 Representacion esquematica del fenomeno de difraccion del haz ultrasonico en un transductor
plano.

En este arreglo experimental, se presenta el fendémeno de difraccion en el agua, este fendémeno es

amplificado en el material a ensayar debido a que se da transmision de la onda ultrasonica del agua
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hacia el Inconel 718, la diferencia en las velocidades del sonido en los medios de propagacion da
lugar a una refraccion de la onda que incrementa atin mas la divergencia del haz en la muestra, por
los dos fenémenos, el de difraccion y el de refraccion inducen una pérdida de energia ultrasonica
que recibe el transductor, por lo que es necesario realizar una correccion que compensa esta pérdida
de energia por difraccion (Laifaccion), 1a cual puede ser calculada analiticamente usando la siguiente

ecuacion:
Dy, =1-e"*9[J (2n/s)+iJ,(2n/s)] (19)

Donde s =2nz/ka”, z=la distancia entre el transductor y la muestra, a es el radio del transductor,
k =2m/ A es el nimero de onda y Jo y Ji corresponden a la funcion de Bessel del primero tipo de
orden cero y uno [33].

Como se explico anteriormente, la atenuacion es la pérdida proporcional que ocurre en un medio
ocasionada por la propagacion de la onda en el material. Para poder calcular la pérdida en el

material es necesario utilizar la siguiente ecuacion:
Lmalerial = Z(Xd (20)

El ntimero 2 se debe a que es el arreglo experimental es una medicion con la técnica de pulso-eco
donde la onda debe viajar 2 veces la distancia de propagacion antes de regresar al transductor. Para
esta medicion se utilizé un transductor de la marca Panametrics modelo A311S de 12.7 mm de
diametro y frecuencia nominal de 10 MHz. Utilizando ecuacion (20) y reescribiendo la ecuacion

(13), obtenemos que:

Ltotal = 2(Xd + Limpedancia + Ldifracci(')n (21)

El coeficiente de atenuacion puede ser calculado utilizando la ecuacion (21), una vez calculadas
todas las pérdidas de energia que ocurren en la medicion. Para este experimento se utilizd la

configuracion mostrada en la Figura 3.8.
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La Figura 3.9 muestra una representacion esquematica de las sefiales que se obtienen utilizando la
técnica pulso-eco. La Figura 3.9 a) muestra las sefiales que se obtienen con el osciloscopio éstas
senales representan las amplitudes de voltaje en el campo del tiempo se puede obtener una
medicion de atenuacion con estas sefales, pero esta no es exacta ya que no se conoce la frecuencia
exacta de ese pulso. La Figura b) muestra la transformada rdpida de Fourier de las sefales
cambiando del dominio del tiempo al dominio de la frecuencia (la sefial representada en un espectro
de frecuencia), la Figura c) muestra la pérdida total, resultado de restar aritméticamente las sefiales
del primer y segundo ecos en el dominio de frecuencia, la Figura d) es el coeficiente de atenuacion
del material después de hacer las correcciones arriba mencionadas y realizando un mejor ajuste con

los datos que se obtienen en las mediciones.

Pulsador/receptor
— Transductor —
>— Onda incidente v
S~ K i
Z Osciloscopio
digital

— Onda d
" reflejada

Espécimen

Tanque de inmersion

Figura 3.8 Representacion esquematica para la medicion de velocidad de onda y atenuacion por la técnica
de inmersion pulso/eco [34].
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Figura 3.9 Medicion de atenuacion por el método pulso-eco para encontrar el coeficiente de atenuacion.

3.5.3 Mediciones de caida de potencial de corriente alterna (ACPD)
Se realizaron mediciones utilizando la técnica ACPD para determinar la resistencia eléctrica de las
probetas, a partir de la resistencia eléctrica se determina la conductividad eléctrica del material.

Para ello se utilizo una variacion del sensor tipico con electrodos colocados en linea recta como se
muestra en la Figura 3.10. En el sensor de la Figura 3.10, se inyecta una corriente eléctrica en

electrodos de los extremos y se mide la caida de voltaje en los electrodos internos.
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Figura 3.10 Sistema de medicion de caida potencial de cuatro puntos utilizada por Bowler y colaboradores.
La corriente alterna se aplica a la muestra a través del par exterior de puntos. La caida de potencial se mide

entre el par de puntos internos [35].

En las mediciones de conductividad eléctrica usadas en este experimento, se usé la configuracion
propuesta por Prajapati y colaboradores [28], donde se utiliza un sensor con electrodos puestos en

forma rectangular como se muestra en la Figura 3.11 a).

Figura 3.11 a) Fotografia del sensor con electrodos desplegables y b) Diagrama esquematico de mediciones
de ACPD en la direccion x [30].

Usando esta configuracion, se inyecta una corriente de 10 mA en los electrodos A, y A, y se mide
la caida de voltaje en los electrodos C, y C,.

El equipo despliega en una pantalla LCD un valor de resistencia eléctrica, el cual es usado para

calcular la conductividad eléctrica mediante la ecuacion:
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G—L(l_ij 22
" Rma 2 (22)

Donde o es la conductividad eléctrica, a es la separacion de los 4 electrodos desplegables que
inducen la corriente al material, en este caso fue de 4 mm y R es la resistencia eléctrica medida con
el equipo.

En el experimento se utiliz6 un puente de resistencias AC marca Stanford Research Systems
modelo SIM 921. Los datos de conductividad eléctrica que se obtuvieron en cada probeta fueron
graficados para representar el cambio en la conductividad eléctrica en funcion del tiempo de

tratamiento térmico.

3.5.4 Microdureza

Con la finalidad de caracterizar los cambios microestructurales del Inconel 718 a lo largo del
envejecido térmico, se realizaron mediciones de microdureza utilizando un microdurémetro de la
marca Mitutoyo modelo HM-200 (Figura 3.13), se realizaron 30 identaciones de microdureza en
cada probeta con una carga de 10 g, se calcul6 la media y la desviacion estandar de las mediciones

de cada probeta.

Figura 3.12 Microdurémetro marca Mitutoyo donde se realizaron las mediciones de microdureza.
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3.5.5 Difraccion de rayos X

La caracterizacion por difraccion de rayos X, se llevo acabo usando un equipo de Sistema de
difraccion de rayos X, marca bruker, modelo D8 ADVANCE DAVINCI, entre los angulos de 35°
y 100°.

3.6 Ensayos de tension

Para realizar los ensayos de tension se utiliz6 una maquina servo hidraulica marca MTS, modelo
Landmark de 100 kN, como la que se muestra en la Figura 3.13 a). Con el objeto de investigar el
efecto del tratamiento térmico, para tratamiento de envejecido, se maquinaron probetas con las
especificaciones de la norma ASTM ES8, con las dimensiones mostradas en la Figura 3.2 y se realizo
el ensayo de tension con una velocidad en el cabezal de 0.005 mm/s. La deformacién unitaria se
determino hasta una extension de 2 mm utilizando para ello un extensémetro marca MTS modelo

634.31F-24 con una longitud calibrada de 20 mm, mostrado en la Figura 2.11 b).

Figura 3.13 a) Maquina universal MTS utilizada para realizar ensayos de tension. b) Extensdémetro utilizado
para monitorear la deformacion unitaria.
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CAPITULO IV.

RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 Caracterizacion microestructural
41.1 Metal base

La microestructura de llegada del material se muestra en la Figura 4.1(a-b), se observa que presenta
carburos de niobio los cuales precipitaron durante el proceso de fabricacion, también se observa,
que la aleacion presenta una cantidad de precipitados en los limites de grano con la morfologia de
la fase O, el tamafio de grano promedio es de 25 um, aproximadamente. También se aprecian
precipitados con formas rectangulares los cuales contienen elementos para considerarlos como

nitruros de titanio.

Figuras4.1 Imégen e ME de v micestcu de una aleacion de nnel 7 8 si ataiento tico.
a) 250x, b) 500x.

En la Figura 4.2(a-b) se muestra un mapeo de elementos quimicos para analizar la composicion de
los precipitados que se encontraron. Con esto se corrobor6 la composicion de los precipitados con
formas rectangulares concuerda con los nitruros de titanio que algunas aleaciones base niquel
contienen [9]. Se realizé unos analisis puntuales en los precipitados marcados con los nimeros 1
y 2 de las micrografias. Esto se observa en la Figura 4.3, los elementos que mayormente contiene
el precipitado 1 son nitrogeno y titanio. En el precipitado 2, se encontrd niobio y niquel, que
corresponden a la estequiometria de la fase 6. Con el objetivo de disolver fases laves y para
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homogenizar las muestras que se utilizaron en los tratamientos posteriores de envejecido se realizd

un tratamiento térmico de solubilizado.

X 2,2 15.0xV LEX TEM 3 . 3men MAG: 2200x HV: 15kV  WD: 18.3 mm - 1
Figuras 4.2 a) Imagen de MEB de la microestructura de una aleacion de Inconel 718 en condicion de
recepcion, b) Mapeo de elementos quimicos
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Elemento | Masa Norm. [%4]
Cabono 342
Nilrogens 2037
Titanio 61.15
Croms 247
Hierio L.75
Niquel 4.07
N Miobio 675
Total 100.00
Nb
-
.
- b) Ni £ .
emento | Masa norm. [%
Carbono 6.95
Titanio 2.00
Cromo 9.29
Hierro 8.19
Nigquel 59.10
Niobio 14.47
Nb Total 100
Ni

; Cr
al‘ B A
: y N

Figura 4.3 Analisis puntual EDS realizado en los precibitados encontrados en la Figura 4.2. a) corresponde
al precipitado 1 con la composicion de nitruro de titanio. b) precipitado 2, la fase d.

4.1.2 Envejecimiento térmico a 950 °C durante 0.5 horas

La Figura 4.4 muestra una imagen de MEB de la microestructura del Inconel 718 después de
realizar un tratamiento de solubilizado, se realizé un tratamiento de envejecido a 950 °C durante
0.5 horas. La imagen muestra una microestructura mas homogénea con un tamafio de grano
promedio de 50 um, aun asi, se observan particulas que pudieran ser nitruros de titanio, cabe indicar
que, para poder disolver estos nitruros, es necesario realizar un tratamiento de solubilizado a

temperaturas muy altas. En los limites de grano se observan algunos precipitados de la fase o en

forma de pequenas placas alargadas y paralelas.

38



Figuras 4.4 Iméges de EB la roetca de una aleacion e Inconl 71trataa técaente
durante 0.5 h a una temperatura de 950 °C. a) 250x, b) 500x.

La Figura 4.5 muestra una imagen a 2000x y su correspondiente mapeo de elementos quimicos, en
esta se puede ver que los nitruros de titanio no se disolvieron completamente, los nitruros se
caracterizan por su forma rectangular o cuadrada, y que en los precipitados encontrados en los
limites de grano existe la presencia de niobio y niquel los cuales corresponden a composicion
quimica de la fase o. La Figura 4.6(a-b) muestra el andlisis puntual de un precipitado. En esta
magnificacion, se aprecia que el crecimiento de la fase & se presenta de manera intergranular,
mismo crecimiento que se ha visto en distintos estudios donde precipitan la fase d a temperaturas

superiores a 900 °C, esta inicia precipitando de modo intergranular para después cambiar su

crecimiento a modo intragranular [2, 12, 36].
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Figuras 4.5 a) Iman de E e la icroesrutura de una aleacion de Inconel 718 con un tratamiento
térmico 0.5 h a una temperatura de 950 °C. b) Mapeo de elementos quimicos.
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" Cromo 16.01
N1 Niquel 53.67

o Niobio 032
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w 1400.:0
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Figuras 4.6 Analisis puntual del precipitado 1 mostrado en el mapeo de elementos quimicos.

4.1.3 Envejecimiento térmico a 950 °C durante 1 hora

La Figura 4.7 muestra la microestructura de Inconel 718 después de un tratamiento realizado
durante una hora a una temperatura de 950 °C, en las imagenes se observa que en los limites de
grano la fase & empieza a crecer, se observan mas alargados los precipitados que la muestra tratada
durante 0.5 horas, el crecimiento continua siendo intergranular, el tamafio de grano promedio se

encuentra en 77 um. Ghosh y colaboradores [36], realizaron un tratamiento donde precipitaban la
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fase 0 y al igual su tratamiento realizado a una temperatura de 940 °C la precipitacion inicio en los

limites de grano.

e

w 3 . Omen

térmicamente

Figuras 4.7 Imégen MEB emicstrcture una aleacion de Inconel 1tada
durante 1 h a 950 °C. a)250x, b)500x.

En la Figura 4.8(a-b) tomada a 2000x, se puede apreciar mas claramente la posicion de la fase o en
los limites de grano. También se observan carburos de niobio, estos precipitados se formaron
durante el proceso de fabricacion de la aleacidn, se caracteriza por su forma globular e irregular,
para poder disolver estos carburos de niobio es necesario realizar un tratamiento térmico a una
temperatura de 1400 °C aproximadamente, el propdsito de este proyecto fue precipitar la fase 0,
por lo que el tratamiento de solubilizado que se realizo previo a los tratamientos de envejecido fue
para disolver fases de laves y homogenizar la microestructura. En la Figura 4.9 se muestra el
analisis EDS del precipitado 1, encontrado en los limites de grano, se aprecia el contenido de niquel
y niobio, por lo que tipico de la fase O, se destaca la forma de los precipitados rectangulares y

alargados, con una orientacion preferencial.
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Figuras 4.8 a) Imég de MEB " mi

sEM  wp 18.0mm|] MAG:2000x HV:15kV WD: 18.0 mm

croestructura de una aleacion de Inconel 718 con un tratamiento

10 pm

térmico de 1 h a una temperatura de 950 °C . b) Mapeo elementos quimicos .

A

“© N1 Elemento | Masa Norm. [%]
“ Carbono 3.28
Titanio 1.68

s Cromo 1261
Hierro 11.27

» Niquel 57.01
4 Niobio 11.28
Total 100.H

Figuras 4.9 Analisis puntual del precipitado 1 en la imagen de mapeo quimico.

4.1.4 Envejecimiento térmico a 950 °C durante 10 horas

Al aplicar un tratamiento a 950 °C durante 10 horas, el tamafio de grano tiene un tamafio promedio

de 109 um, y la fase & comienza a crecer en comparacion al tiempo anterior de 1 hora, también se

observa que a pesar de que la fase d aun se encuentra en los limites de grano, inicia una transicion

en la forma en la que crece y precipita a pasar de modo intergranular a modo intragranular.
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Figuras 4.10 Imégen de MB da moesca de una aleacion d Iconel 18 tadrmimnte
durante 10 h a una temperatura de 950 °C. a) 250x b) 500x.

La Figura 4.10 muestra las imagenes del microscopio electronico de barrido a 250x y 500x. En este
tiempo de envejecido la fase O se hace mas visible a 500x. La Figura 4.11(a-b), muestra la
microestructura a una magnificaciéon de 2000x y su correspondiente mapeo quimico de las fases
presentes, en esta imagen, se puede ver a la fase & con forma de agujas, presentando contenidos
de niobio y exhiben una mayor longitud en comparacion con la muestra tratada durante 1 hora, la
presencia de precipitados con forma redonda y que presentan concentraciones de niobio, este tipo

de precipitados corresponden a carburos de niobio formados durante la fabricacion del material.

10 pm

pm  IIMM
WD 17.8mm MAG: 2000x HV: 15kV WD: 17.8 mm

Figuras 4.11 a) Imgen de MEB de la microestructura de una aleacion de Inconel 718 con un tratamiento
térmico de 10 h a una temperatura de de 950 °C.. b) Mapeo de elementos quimicos.
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La Figura 4.12 muestra el analisis EDS realizado en el punto marcado con el numero 1 de la Figura
4.11, se observa el contenido de niquel y niobio, similar en los tratamientos anteriores. En este
tiempo la precipitacion de la fase 6 ha cambiado, de ser intergranular se puede apreciar que ahora
la precipitacion se volvio intragranular, ya que como se observa, la direccion de crecimiento de la

fase 0 ahora es hacia el centro del grano.

wh TN Elemento | Masa Norm. [%]
Carbono .80
Titanic 1.80
0 Cromo 11.04
Hiemo 001
Migquel 57.73
Niobio 12.72
Total 100.04

4

Figura 4.12 Analisis puntual realizado en el precipitado 1 marcado en la Figura 4.11.

1 2 3 4 s & ? 8 9 0
wrgy [kev]

4.1.5 Envejecimiento térmico a 950 °C durante 24 horas

La Figura 4.13(a-b) corresponde la microestructura de una muestra tratada durante 24 horas a una
temperatura de 950 °C, se observa que el crecimiento de precipitados de la fase 6 ha cubierto una
parte del grano, producto del crecimiento intragranular, la microestructura tiene un tamafio
estimado de grano promedio de 109 um, similar al del tratamiento de 10 horas, la fase & mantiene
el tamafio de grano cuando ocurre la transicién de crecimiento intergranular a intragranular. Estos
mismos resultados fueron reportados en experimentos similares de precipitacion de la fase 6 [12,
13, 36], y donde se destacaron los dos mecanismos de precipitacion de la fase 9, intergranular e
intragranular. En la Figura 4.14(a-b), se observa la microestructura a una magnificacion a 2000x y
el correspondiente mapeo quimico, donde se observa la composicion de los precipitados presentes.
Se distingue una tonalidad rojiza en los precipitados de la fase 6 que representa la composicion de
niobio.
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Figuras 4.13 Imégees de Ee la croestrutura de una aleacion Inconl 71trata térmicaente
durante 24 h a una temperatura de 950 °C. a) 250x b) 500x.

En un tratamiento de 24 horas el crecimiento de los precipitados de la fase 4 tiene una direccion
preferencial hacia el interior del grano, por lo que se puede decir que, a partir de un tratamiento
térmico de 10 horas a 950 °C el crecimiento de los precipitados de la fase & deja de ser intergranular
para continuar creciendo de manera intragranular. Realizando un analisis puntual en el precipitado
1, se observa que contiene los mismos elementos correspondientes a la fase 8 de los tratamientos
anteriores con esto se logra determinar que el crecimiento de la fase 6 continta hacia el interior de

grano mostrando un crecimiento intragranular
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X 2,00 OV LEX SEN w,: -: 7.8mem MAG: 2000x HV:15kV_ WD: 17.8 mm
Figuras 4.14 a) Imagen de MEB de la microestructura de una aleacion de Inconel 718 con un tratamiento
térmico de 20 h a una temperatura de 950 °C. b) Mapeo de elementos quimicos.
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| Miquel §1.04
] Niobio 17.95
Cromo F.BE
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Figura 4.15 Analisis EDS realizado al precipitado 1 en la Figura 4.14.

4.1.6 Envejecimiento térmico a 950 °C durante 50 horas

De acuerdo a las iméagenes de la Figura 4.16, al llevar a cabo un tratamiento térmico a 950 °C
durante 50 horas, se observa que la precipitacion de la fase & cubre mayormente la superficie de
cada grano de la microestructura, debido a que el crecimiento de la precipitacion de la fase &

continua siendo intragranular para un tiempo de permanencia de 50 horas, ademas, el tamafio de
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grano promedio para este tiempo es de 111 um. Se observan precipitados puntuales dentro del
grano, estos precipitados corresponden a la fase 8, esto debido a que a medida que la precipitacion
avanza y los precipitados formados se volvian mas gruesos, se forman continuamente nuevos

precipitados que se forman a partir de estos punto como se observa en la Figura 4.16.

sEM

térmicamente

Figuras 4.16 Imégen de MEB . a mroestructra de una aleacion de Inconel 1 8 tad
durante 50 h a 950 °C. a) 250x, b) 500x.

Se realizé también un mapeo de elementos quimicos donde se observa la presencia de niquel y
niobio en lo que corresponde a la fase 8, Finalmente, se observa que en este tiempo la fase o sigue
creciendo de forma que muestra agujas mas gruesas, y sigue su precipitacion como se observan los
precipitados con forma de puntos. El crecimiento continta siendo preferencial e intragranular,
manteniendo el tamafio de grano constante. Se realizé un analisis EDS puntual (ver la Figura 4.17)
en el precipitado marcado con el numero 1 y se corrobora que el contenido el cual corresponde a
la fase & aunque con distinta morfologia. Mediante los analisis de EDS se continua monitoreando

la precipitacion de la fase 6 en tiempos subsecuentes.
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X 2,000 15.0xkV LEIX SEM WD 18 Omm[]l MAG: 2000x HV:15kV WD: 18.0 mm F
Figuras 4.17 Imagen de MEB de la microestructura de una aleacion de Inconel 718 con un tratamiento
térmico de 50 h a una temperatura de 950 °C. b) Mapeo de elementos quimicos.
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Figura 4.18 Anélisis EDS realizado en el punto 1 de la Figura 4.16.

4.1.7 Envejecimiento térmico a 950 °C durante 100 horas

En el tratamiento realizado a una temperatura de 950 °C durante 100 horas (Ver la Figura 4.19), se
observd que la precipitacion de la fase 6 continud por el crecimiento de pequefias colonias de
plaquetas principalmente cerca de los limites de grano y luego hacia los centros de los granos, la

cual aumento de tal forma que se encuentran presentes en toda la estructura del grano. Se observa

48



la misma forma alargada, y la misma direccion de crecimiento en un grano, la microestructura del
material muestra un tamafio de grano promedio de 121 pum, el tamafio de grano muestra un ligero
crecimiento. Azadian y colaboradores [2] observaron que cuando precipita la fase 6 se mantiene el
tamafio de grano hasta cierto tiempo, después de exceder un determinado tiempo el tamafio de

grano inicia nuevamente a incrementar su tamafio. En este tiempo se observa la mayor cantidad de

precipitados de la fase 6 en la microestructura.

Figuras 4.19 Imags de MEB e la mcroestrucra de una aleacion de Inconel7 1 8 tratada terrmcaente
durante 100 h a una temperatura de 950 °C. a) 250x, b)500x.

En la Figura 4.20 se aprecia la misma muestra a una magnificacion de 2000x, en ella, se puede
apreciar la forma de los precipitados de la fase 9, observandose que se muestran mas gruesos y
tendiendo a una forma rectangular a diferencia de los tiempos cortos, en este tiempo, la fase 4 ha
alcanzado un valor méximo en cantidad de precipitados presentes en la microestructura del material.

El crecimiento de los precipitados de la fase & contintia siendo intragranular.
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Figuras 4.20 a) Imagende MEB de la mlroestctura de una aleac1on de Inconel 718 con un tratamiento
térmico de 100 h a una temperatura de 950 °C. b) Mapeo de elementos quimicos.

La Figura 4.21 muestra el analisis EDS realizado en el precipitado marcado con el nimero 1 de la

Figura 4.20, en ella se muestran los elementos que componen a la fase 9, en este tiempo la mayoria

de los precipitados muestran una morfologia ancha y se observan

precipitados con morfologia delgada.

cpafev

Ni Elemento | Masa Norm. [%]

" Carbono 3.02
" Titanio 1.55
Cromo 1387

5 Nigquel 3333
Niobio 10.65

2 Hiemmo 1233
Total 100.40

s
Energy [keV]

8 9 10

Figura 4.21 Analisis puntual realizado en el precipitado 1 de la Figura 4.19.

con dificultad algunos
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4.1.8 Envejecimiento térmico a 950 °C durante 150 horas

Se puede ver en la Figura 4.22 las micrografias obtenidas que en una muestra tratada a 950 °C
durante 150 horas, se observa en la mayor parte de la microestructura precipitados correspondientes
a la fase 0, el tamafio de grano promedio para esta muestra es de 135 pm. La morfologia de la fase
0 se observa alargada y gruesa, similar a una muestra tratada a 100 horas a la misma temperatura.
Los precipitados crecieron en una misma direccion preferencial en cada grano y de forma
intragranular. A partir de 100 horas se observa que la fase 0 se encuentra en su maxima

precipitacion para una aleacion de Inconel 718 con la composicion mostrada en la Tabla 3.1.

& ‘ " !
\//*-//V/’/\(//,

Figura 4.22 Imagenesde MEB d una aleacmnde Inconel 718 tratada terrnlcamente por 150 h a una
temperatura de 950 °C. a) 250x, b) 500x.

15.0xV LEI

La precipitacion de la fase 6 se encuentra limitada por el contenido de niobio, en tiempos superiores
a 100 horas la morfologia de la fase & presenta cambios como su ensanchamiento y el tamafio de
grano inicia su crecimiento, en la Figura 4.23 se llevd acabo un mapeo quimico donde se observa
la composicion de algunos precipitados mostrados. También se realizo un analisis puntual EDS del
precipitado alargado marcado con el nimero 1, esto para corroborar que pertenece a la fase o y

continuar con su monitoreo. El analisis del EDS se puede ver en la Figura 4.24.
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Figura 4.23 a) Imagen de ME

8! L =[] MAG: 2000x HV: 15KV WD: 23.1 mm
microestructura de una aleacion de Inconel 718 con un tratamiento
térmico de 150 h a una temperatura de 950 °C. b) Mapeo de elementos quimicos.

OkV LEI

B de la

Ni

-
|
zsi Ni Elemento | Masa Norm. [%5]
| Titanio 1.68
| Cromo 14.28
| Hierro 13.23
R Niquel 50.69
| Niobio 11.12
| 100.040
|
|
|
|
|

7 ] 9

3 2 3 4

5
Energy [kev]

Figura 4.24 Analisis EDS realizado en el precipitado 1 de la Figura 4.22.
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4.1.9 Envejecimiento térmico a 950 °C durante 300 horas

En la Figura 4.25 se aprecia la microestructura del Inconel 718 con un tratamiento térmico a 950 °C
durante 300 horas, se observa un tamafo de grano promedio de 146 um y también se observa que
a comparacion de la muestra tratada durante 100 h a 950 °C, los precipitados de la fase 6 han
cambiado su morfologia es ligeramente més ancha que en el tiempo de 150, en 300 horas el ancho
de los precipitados en promedio es de 0.92 um mientras que en el tiempo de 150 horas el ancho de
los precipitados es de 0.89 um. Anderson y col. [13] precipitaron la fase o para su estudio en
distintos tiempos, el tratamiento que realizaron de 950 °C a 0.5 horas, 2 horas y 24 horas mostraron
resultados donde precipitaron la fase 6 de forma intergranular y eventualmente el crecimiento de

los precipitados fue hacia el interior del grano.

Figuras 4.25 Imégens e MEB de miestru de una aleacion de
durante 300 h a una temeratura de 950 °C. a) 250x, b) 500x.

X 500 15.0xV LET . -

Inconel 718 tratada térmicamente

En la Figura 4.26 se muestra la microestructura a una magnificacion de 2000x y un mapeo de
elementos quimico de la pieza tratada a 950 °C durante 300 horas, se observa que la forma de los
precipitados de la fase 6 han cambiado, se visualizan ligeramente mas anchos, se le atribuye a que
en 300 horas podria existir una redistribucion de elementos los cuales hacen cambiar la forma de
los precipitados y posiblemente precipitar fase y'* a esta tiempo y a 950 °C, debido a que la
precipitacion de la fase & visualmente se observa en menor cantidad en el material. Se realizé un

analisis EDS al precipitado 1 marcado en la Figura 4.26, con la finalidad de saber si alin mantenia
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la composicion de la fase 9, los resultados se muestran en la Figura 4.27, con esto se determina que

a 300 horas los precipitados de la fase 6 atin contintian en la microestructura del material, se observa

en el precipitado 1 niobio y la morfologia alargada.

Omen MAG: 2000x HV:15kV WD: 18.0 mm

X 2,000 15.0kV LEI sEM WD 18

Figuras 4.26 a) Imagen MEB de la microestructura de una aleacion de Inconel 718 con un tratamiento de
300 h a una temperatura de 950 °C. b) Mapeo de elementos quimicos.

2 Ni Elemiento | Masa Norm, [%]
Carbono .68
Titanio 1.46
" Cromo 14.02
Hierro 12.44
] Niquel 56.15
Niobio 10.25
Total 100.00

1 2 3 4 s 6 7 8 9 10
Energy (keV]

Figuras 4.27 Analisis EDS realizado en el precipitado 1 de la Figura 4.25.
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4.2 Tamafo de grano

En la figura 4.28 se observa el comportamiento del tamafio de grano promedio en funcion del
tiempo de permanencia a una temperatura de a 950 °C. En ella, se observa que a un tiempo de 0.5
hora existe un tamafio promedio de 50 um el cual aumenta para el tratamiento de 1 hora a un valor
promedio de 78 um. El crecimiento continua hasta llegar a 10 horas cuando, que este se detiene en
los tiempos de 10 a 50 h en un tamaio de grano promedio es de 110 um, debido a la precipitacion
intragranular de la fase 6. A 300 horas la cantidad de la fase o distribuida en la microestructura
disminuye y el tamafio de grano promedio vuelve a incrementarse ahora a un tamafio aproximado
de 150 um. Los efectos del crecimiento del tamafio de grano se observan mas claramente cuando

se realizaron las mediciones de atenuacion.

200 1
180
160
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120 .
100
80 .
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20

0 ] T LAY | T LI | T LA | T L LR
0.1 1 10 100 1000

Tiempo [h]

Tamaifio de grano [um]

Figuras 4.28 Crecimiento de tamafio de grano promedio observado en los tratamientos térmicos realizados
a 950 °C a diferentes tiempos de envejecido.
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4.3 Cuantificacion de fase &

La cuantificacion de la fase  se realiz6 utilizando software comercial para procesamiento de las
imagenes. En las mediciones se utilizaron imagenes de MEB tomadas en areas represenativas de
la muestra con una magnificacion de 1000x. Se observa en la Figura 4.29, que la fase o tiende a
aumentar en cantidad conforme el tiempo de envejecido aumenta, en tiempos cortos la presencia
de la fase & es menor pero en un tiempo de 10 horas, que es cuando la precipitacion de la fase 0 se
vuelve intragranular, empieza a aumentar la cantidad de precipitados de esta fase, a un tiempo de
100 horas la cantidad de fase 6 es aproximadamente del 15 %, en este tiempo se observo una mayor
cantidad de precipitados de la fase 0 y fue en este tiempo donde se detectaron cambios mediante
las variables de diferentes técnicas utilizadas para monitorear la precipitacion de la fase 6. Para un
tiempo de 300 horas la cantidad de precipitados disminuye, esta disminucion tambien se presento

en las variables de las diferentes técnicas utilizadas..

20 1
18 ]
16 1

14 7

—
[\]
1l

Fase 6 [%]
=
I—"Tl

10 100 1000
Tiempo [h]
Figuras 4.29 Cuantificacion de la fase 6 utilizando software de la aleacion de Inconel 718 a una temperatura
de 950 °C durante diferentes tiempos de envejecido.
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4.4 Velocidad de onda

La velocidad de onda ultrasénica es una propiedad caracteristica de los materiales, en la Figura
4.30 se muestran los resultados obtenidos para las velocidades ondas de corte y ondas
longitudinales en el Inconel 718 en funcion del tiempo de envejecimiento, en esta se puede apreciar
que el tratamiento térmico de envejecido no altera a los modos de velocidad ultrasonica, ya que
ambos modos se mantienen sin cambios con un promedio para la velocidad de onda longitudinal

de 5.781 mm/us y para la velocidad de onda de corte 3.077 mm/ps.
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Figura 4.30 Velocidad de corte y longitudinal para muestras tratadas térmicamente a 950 °C durante
distintos tiempos.

45 Atenuacién

La Figura 4.31 muestra la curva de atenuacion de las muestras tratadas térmicamente, se puede
apreciar que conforme el tiempo de envejecimiento aumenta, el coeficiente de atenuacion de igual
forma aumenta, los puntos experimentales fueron ajustados a un modelo del tipo o =Cf" . de la
Tabla 2.1 para el limite de Rayleigh, donde C es una constante que representa a A’D?. La curva de
mejor ajuste se obtuvo realizando una operacion de minimos cuadrados, de donde se obtuvo un
exponente N de aproximadamente 2.34 para todas las curvas de ajuste, lo cual pudiera indicar que

los coeficientes de atenuacion estan en el limite de Rayleigh.
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El aumento en el coeficiente de atenuacion en las piezas tratadas térmicamente se debe a los
cambios que sufrid la microestructura del material durante el envejecimiento principalmente el
aumento en el tamafio de grano. Como se mostr6 en la serie de metalografias que se obtuvieron del
material, el tamafio de grano aumenta en los primeros tiempos de tratamiento térmico, por lo que
se aprecia en la Figura 4.1 que el coeficiente de atenuacién en los tratamientos de 24 horas y 0.5
horas no existe diferencia considerable. En los tratamientos térmicos intermedios de 10 a 50 horas,
el tamafio de grano se mantuvo con poco cambio, del mismo modo el coeficiente de atenuacion no
cambi6 considerablemente para estos tiempos. En el tiempo de envejecido de 100 horas, el grano

en el material empieza a aumentar nuevamente, al igual se midié6 un aumento el coeficiente de

atenuacion.
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Figura 4.31 Coeficiente de atenuacion de las muestras tratadas térmicamente a 950 °C en funcion de la
frecuencia para distintos tiempos de envejecido.

Es bien sabido que la atenuacion por dispersion es atribuida a los limites y orientacion de los
granos en la microestructura y esto ha sido confirmado por Du y col. [23]. En los tratamientos
térmicos realizados se observo que aumentaba el tamano de grano, es decir, disminuian los limites
de grano, por lo tanto, la microestructura del material presenta una menor desorientacion. Estos

cambios en la microestructura provocaron el incremento en el coeficiente de atenuacion.
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La curva de la Figura 4.31, muestra que a frecuencias bajas es dificil detectar cambios en el
coeficiente de atenuacion, mientras que a frecuencias mayores el fenomeno es mas facil de medir
ya que el coeficiente de atenuacion es mas sensible porque la dispersion en la frontera de grano es
mayor debido a la menor longitud de la onda ultrasénica. Por lo que la determinacion del
coeficiente de atenuacion puede ser utilizado para determinar los cambios microestructurales que

ocurren en el Inconel 718 a causa del envejecimiento térmico.

4.6 Potencial termoeléctrico

La Figura 4.32 muestra las mediciones de las piezas tratadas térmicamente durante 0.5, 1, 10, 24,
50, 100 y 300 horas a 950 °C de temperatura. En los tiempos de envejecimiento cortos entre 0.5 y
10 horas, el potencial termoeléctrico cambia muy poco pero muestra un aumento gradual, como se
ha mostrado, en estos tiempos de envejecimiento, la fase 5 comienza una precipitar en los limites
de grano. El PTE aumenta a valores de aproximadamente 2.76 uV/°C en 24 y 50 h.

El PTE disminuye rapidamente en 100 h de tratamiento térmico por lo que es posible que cuando
los precipitados de la fase 6 se encuentran intragranularmente causan un cambio en el flujo de
electrones. En el tiempo de 150 h existe un aumento en el PTE y en 300 h el PTE disminuye, muy
posiblemente por la precipitacion de la fase y" o y"". Estos cambios en el PTE en 150 y 300 h,
necesitan ser investigada con detalle para corroborar la precipitacion de la fase y" o ¢’
lamentablemente estas precipitaciones salen del alcance de esta tesis. Aunque como se observa en
la microestructura de 150 y 300 horas, la fase d se encuentra precipitada abarcando el grano, por
lo que esta precipitacion tiene influencia en el cambio que ocurre en el PTE. La fase o influye
directamente en la medicion de PTE, esto se observo en los tiempos cortos de envejecimiento donde
la fase 0 se encontraba intergranularmente y progresivamente crecia hacia el interior del grano. Sin
embargo, en los tiempos de 150 y 300 horas muy posiblemente se esté precipitando otra fase como
la fase y" o y"". En los tratamientos de 10 horas en adelante, no se encuentran nitruros de titanio y
la fase d se encuentra intergranurlamente.

Pereira y colaboradores [27] afirman que en aleaciones recocidas de Inconel 718, los elementos
como: cromo, hierro, niobio, titanio y aluminio, se encuentran presentes en la matriz, teniendo

diferencias en su radio atomico entre 1 y 13 %; estos elementos inducen una distorsion en el
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parametro de la matriz. La conductividad eléctrica relativa del niquel puro se reduce debido a el
parametro de red de la matriz, modificando los patrones libres de los electrones incrementando su
distorsion, cuando se lleva a cabo la medicion de PTE se crea una excitacion en el material
induciendo al desplazamiento de electrones a un estado mas estable debido a la dispersion de

electrones que ocurren dentro del material.

Potencial termoeléctrico [uV/°C]

0.001 0.01 0.1 1 10 100 1000
Tiempo [h]
Figura 4.32 Mediciones de PTE de muestras envejecidas a 950 °C durante distintitos tiempos de
permanencia.

4.7 Mediciones de conductividad eléctrica mediante ACPD

La Figura 4.33 muestra los resultados de las mediciones de conductividad eléctrica de las muestras
tratadas térmicamente, se observa que existe en comparacion con la probeta de material base un
aumento en la conductividad eléctrica en la pieza tratada a 1 hora, este ligero aumento se debe a la
precipitacion de la fase 8 localizada en los limites de grano, de forma intergranular. En los tiempos
posteriores de envejecido la conductividad eléctrica tiende a aumentar en 50 horas, para llegar a su
maximo valor a las 100 horas de tratamiento térmico, el aumento se debid a la precipitacion
excesiva de la fase delta en este tiempo. A las 300 horas, disminuyo la conductividad eléctrica, a
este tiempo como se menciono en apartados pasados, la fase & disminuyd con respecto a la pieza

tratada térmicamente durante 100 horas.
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De acuerdo a Pereira y col. [27] la forma, distribucion y tamafio de precipitado de la fase o tiene
efecto en la dispersion de electrones. La conductividad se incrementa en condiciones de sobre
envejecido, se obtiene un valor maximo en la conductividad eléctrica cuando existe una
combinacion de precipitados intragranulares y precipitados intergranulares. Los precipitados de la
fase 0 con forma de laminas delgadas en muestras sobre envejecidas tienen gran impacto en la
dispersion de electrones. Por lo que, a 100 horas es el tiempo en el que se obtiene un valor maximo

en la conductividad
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Figura 4.33 Mediciones de conductividad eléctrica del Inconel 718 en muestras tratadas térmicamente a
distintos tiempos.

4.8 Microdureza
La Figura 4.34 muestra mediciones de microdureza Vickers (HV) realizadas a las muestras tratadas

térmicamente durante 0.5, 1, 10, 24, 50, 100, 150 y 300 horas, partiendo de una muestra
solubilizada se observa que la dureza aumenta en 0.5 horas de 216.78 a 244.36 HV, después de
este cambio disminuye un poco y se mantiene relativamente similar la dureza a los tiempos de 1
hora, 10 horas y 24 horas, en estos tiempos el tamafio de grano se mantiene y la fase 6 empieza a
precipitar en los limites de grano. El mayor valor de la dureza ocurre en 150 horas con 262 HV,

después de esto a 300 horas disminuye la dureza a 236 HV.
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El aumento en la dureza a partir del tiempo de envejecido de 24 horas es debido a la precipitacion
de la fase 9, esta precipitacion obstaculiza el deslizamiento de particulas incrementado la dureza
de esta. Como se observa en el apartado de metalografias, en 100 horas la precipitacion de la fase

0 se encuentra distribuida en mayor proporcion en los granos.
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Figura 4.34 Mediciones de microdureza Vickers de muestras envejecidas a 950 °C durante distintitos
tiempos de permanencia.
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4.9 Relacién entre el PTE y la microdureza

La Figura 4.35 muestra la relacion que existe entre las mediciones de PTE y las microdurezas
obtenidas, se aprecia que tienen un comportamiento inverso cuando se realiza un tratamiento de
100 horas el mayor valor de microdurezas se obtiene un valor menor con el PTE.

El valor méximo de la microdureza se alcanza cuando en los tiempos de envejecido se precipita la
fase 6 en forma abundante y distribuida en todo el grano, debido a esta precipitacion se obstaculiza
el deslizamiento de planos, incrementando la dureza. Por otro lado, como afirma Pereira y
colaboradores [27], ocurre una dispersion de electrones asociada a la fase 0, en este caso la maxima

distribucion de precipitados ocurre a un tiempo de 150 horas a 950 °C. Por lo tanto, la relacion que
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existe entre la microdureza y las mediciones de PTE estan correlacionadas con la precipitacion de

la fase O.
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Figura 4.35 Relacion entre las mediciones de microdureza Vickers y PTE para muestras tratadas
térmicamente a 950 °C en distintos tiempos de envejecido.

4.10 Relacién entre conductividad eléctricay la microdureza

En la Figura 4.36 se observa la relacion que existe entre las mediciones de microdureza y
conductividad eléctrica realizadas a las muestras tratadas térmicamente, se puede distinguir una
tendencia en la que ambas medidas tiende a aumentar después del tratamiento de 24 horas, a este
tiempo la precipitacion de la fase S se encontraba intragranularmente, a partir de este tiempo cuando
se evaluaba la microdureza la fase 6 obstaculizaba el desplazamiento de planos incrementando su
dureza, mientras que en las mediciones de conductividad eléctrica la precipitacion de la fase o
favorecia el desplazamiento de electrones disminuyendo su dispersion y con esto incrementando
su conductividad eléctrica. Por lo tanto, la relacion que existe entre estas dos mediciones es
proporcional, es evidente que conforme el tiempo de permanencia aumenta la fase 6 precipita de
forma intergranular a intragranular aumentando los valores de microdureza Vickers y

conductividad eléctrica.

63



En un tiempo de 300 horas, los precipitados de la fase o tienden a disminuir, y con esto también
disminuye la microdureza y la conductividad eléctrica. Ambas técnicas estdn relacionadas con la
precipitacion de la fase 0, entre mayor cantidad de precipitados se encuentren en la microestructura
del material se obtendran mayores valores, pero si disminuye la cantidad de precipitados por

consecuencia los valores de estas técnicas también tendran un decremento.
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Figura 4.36 Relacion entre las mediciones de microdureza Vickers y conductividad eléctrica para muestras
tratadas térmicamente a 950 °C en distintos tiempos de envejecido.

4.11 Difraccion de rayos X

La Figura 4.37 muestra los patrones de difraccion de rayos X de las probetas tratadas térmicamente,
se observa que presentan los mismos picos los cuales corresponden a la matriz y, entre los angulos
de 44° y 50°. En la Figura 4.38 se observa una ampliacion de los patrones de difraccion donde se
observan los picos correspondientes a la fase o, se observa que en las probetas tratadas
térmicamente durante 0.5 horas y 1 hora no existen estos picos, debido a que la presencia de la fase
0 en estos tiempos estd iniciando su precipitacion en los limites de grano, en 24 horas la
precipitacion de la fase o se vuelve intragranular debido a esto los patrones de difraccion muestran
unos pequefios picos entre 45° y 47° correspondientes a la fase 6. En los tiempos de 100, 150 y 300

horas, la precipitacion de la fase 6 se observan en la mayor parte de la microestructura de la aleacion,
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por lo que la intensidad de los picos entre los angulos de 45° y 47° aumentan, en comparacioén con

el patron de difraccion de la muestra tratada durante 24 horas.
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Figura 4.37 Patrones de difraccion de rayos X de muestras tratadas térmicamente a distintos tiempos a una
temperatura de 950 °C
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Figura 4.38 Acercamiento de los patrones de difraccion de rayos X de muestras tratadas térmicamente a
distintos tiempos a una temperatura de 950 °C
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4.12 Ensayos de tension

Se realizaron ensayos de tension a distintas probetas tratadas térmicamente a diferentes tiempos de
envejecido, se realizo este ensayo con la finalidad de determinar las propiedades mecanicas. Los
resultados experimentales se muestran en la Figura 4.39. Los resultados muestran un
comportamiento mecanico con muy poca variacion a excepcion de la muestra tratada térmicamente

durante 150 horas a 950 °C.

1000
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a3 700
S 600
S 500 —Solubilizada
5 400 0.5ha 950 °C
& ——1ha950°C
=300 ——10ha 950 °C
200 ——50ha950°C
100 ——150h a 950 °C
0 ——300h a 950 °C
0 20 40 60

Deformacion [mm]
Figura 4.39 Curvas esfuerzo-deformacion de muestras tratadas térmicamente a 950 °C en distintos tiempos
de envejecido.

La Figura 4.40 muestra el esfuerzo méaximo y el esfuerzo de fluencia de las probetas tratadas
térmicamente, se aprecia que los esfuerzos maximos se mantienen relativamente igual, en estos
tiempos el tamafio de grano se mantiene con poca variacion y la fase 6 empieza a precipitar hacia
el interior del grano. También se observa que en 150 horas hay un aumento tanto en el esfuerzo
maximo como en el esfuerzo de fluencia, en el tratamiento de 100 horas la fase d se encuentra
propagado por todo el grano como se observa en la Figura 4.14, para después haber un decremento
en 300 horas, en 300 horas el grano empieza a aumentar y la fase 6 disminuye en su propagacion

del grano, a ese tiempo se lleva a cabo un sobre envejecido.
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Anderson y colaboradores [12] realizaron un estudio sobre la precipitacion de la fase & y como ésta
influia en las propiedades mecanicas como se menciond anteriormente existen dos tipos de
precipitacion, encontraron que la precipitacion intragranular incrementa la dureza
significativamente pero disminuye su ductilidad. La precipitacion intergranular incrementa la
ductibilidad del material y disminuye su esfuerzo de cedencia.

En la muestra tratada térmicamente durante 150 horas alcanzo6 una resistencia a la tension de 864
MPa y un esfuerzo a la cedencia de 422 MPa, siendo esta la que alcanzé un valor méximo,

atribuyéndolo a la precipitacion de la fase o.
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Figura 4.40 Resultados de esfuerzos maximos y esfuerzos de fluencia obtenidos en las muestras tratadas
térmicamente a 950 °C en distintos tiempos de envejecido.

En la Figura 4.41, se muestran los resultados obtenidos por los ensayos de tension, se observa el
cambio en el mddulo elastico cuando las muestras fueron tratadas térmicamente durante distintos
tiempos de permanencia a 950 °C. Se observa que el modulo elastico se mantiene relativamente
constante en tratamientos térmicos cortos de hasta 24 horas, que es donde el crecimiento de los
precipitados de la fase 6 deja de ser intergranular, en 100 horas el mddulo elastico disminuye en

este tiempo los precipitados de la fase & cubren en mayor parte el area de los granos en la
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microestructura, por lo

intragranular.
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Figura 4.41 Resultados de modulo elastico obtenidos en las muestras tratadas térmicamente a 950 °C en
distintos tiempos de envejecido.

La Tabla 4.1 muestra los valores obtenidos de las propiedades mecanicas que se registraron al

realizar los ensayos de tension. Se observa que la probeta que obtuvo mayores valores es la probeta

tratada térmicamente durante 150 horas a 950 °C.

Tabla 4.1 Propiedades mecanicas obtenidas por los ensayos de tension de las probetas tratadas
térmicamente a 950 °C.

Solubilizada| 05h 1h 10h 50 h 150 h 300 h

Resistencia a la 76720 | 78579 | 79251 | 755.05 | 78349 | 863.17 | 788.74
tension [MPa]
Modulo Elastico 195 171 196 187 184 204 208
[GPa]
Esfuerzo de cedencia

21 0.02% [MPa] 327 340 323 319 338 422 335
ESf”?KZ%;‘]'“mO 591.58 618.80 | 65330 | 601.12 | 726.69 | 826.87 | 738.19
% de Elongacion 38.42 3714 | 3660 | 3773 | 3337 30.56 30.55
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CAPITULO V.

CONCLUSIONES

El tratamiento térmico de envejecimiento a una temperatura de 950 °C en una aleacion de
Inconel 718 tiene dos efectos principales. 1) produce un crecimiento de grano y ii) fomenta
la precipitacion de fase d. En tiempos cortos (menores a 10 h) de envejecimiento, se observo
que la fase 6 crece de forma intergranular, mientras que a tiempos mayores a 10 horas el
crecimiento de la fase 6, se vuelve intragranular, ademés de esto, se observa que la
precipitacion de la fase 6 ocurre mediante dos mecanismos en el crecimiento de manera

intergranular e intragranular.

Las mediciones de PTE, mostraron un cambio conforme el tiempo de envejecido aumentaba
esto debido a la precipitacion de la fase J, en un tiempo de envejecido de 100 h el PTE
disminuia por la cantidad de la fase 9, la cual se encontraba precipitada en el grano y estos
precipitados actiian como dispersores de electrones. En 300 horas el PTE volvia a aumentar,
esto ocurria ya que la precipitacion de la fase 6 disminuia al igual que la dispersion de

electrones al hacer las mediciones.

Las mediciones de ACPD, mostraban un aumento cuando las aleacion fue sometida a un
tratamiento térmico de envejecido de 100 horas, esto indica que las mediciones de ACPD
fue sensible a la precipitacion de la fase o, aunque el cambio que se obtuvo no era
significante, la técnica utilizada mostré un incremento cuando la fase 0 se encontraba

precipitada en una cantidad méxima en el grano.
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La medicion de atenuacion indica que existe un aumento asociado al crecimiento de grano
esto se debe a la disminucion de los limites de grano. Los resultados de ensayos no
destructivos indican que la atenuacion por dispersion se puede relacionar con el crecimiento
del tamafo de grano en la aleacion Inconel 718 a frecuencias altas (10 MHz) por lo que el
coeficiente de atenuacion puede ser utilizado para evaluar el comportamiento

microestructural de esta aleacion en elementos en servicio.

Las microdurezas realizadas a las muestras tratadas térmicamente mostraron que la dureza
aumentaba conforme se extendia el tiempo de envejecido a 950 °C, la dureza incrementaba
con respecto el tamafio de grano crecia y los precipitados de la fase & se extendian por la

microestructura del material.

En los ensayos de tension se observo que a un tiempo de 150 horas, tiempo en el que la fase
0 se encuentra en su tasa maxima de precipitacion en la microestructura del material, existia
una mejora en las propiedades mecénicas obteniendo un mayor esfuerzo maximo, esto
atribuido a la precipitacion de la fase 6 la cual obstaculizaba el desplazamiento dentro de la

microestructura del material.
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RECOMENDACIONES

Como recomendaciones, cuando se trabaje con este tipo de aleaciones como lo es el Inconel 718 y
se pretendan hacer algin tratamiento térmico donde se busque precipitar alguna fase tipica de las
aleaciones base niquel, se debe tener cuidado con las temperaturas en las que se va a trabajar para
evitar la precipitacion de fases no deseadas, de igual forma cuando se realice un tratamiento de
solubilizado.

Cuando se realicen los electroataques para revelar la microestructura, en esta aleacion, considerar
el tiempo y el voltaje, debido a que, a un voltaje mayor a 2 V, podria perjudicar el revelado de la

microestructura.

TRABAJO FUTURO

Como trabajo futuro seria interesante evaluar la influencia de la precipitacion de la fase 6 en la
corrosion y establecer una correlacion entre la fase y los resultados que se obtengan, conocer si
esta fase es perjudicial cuando se lleva a cabo el proceso electroquimico de corrosion.

Evaluar si existe precipitacion de la fase y*" a 950 °C utilizando microscopio electronico de

transmision.
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