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Resumen

A partir de la necesidad de producir aleaciones cada vez mas resistentes desde el
punto de vista mecanico y corrosivo, producto de las posibilidades y experiencias de la
Empresa Mecanica del Niquel y el interés de la Empresa Comandante Ernesto Che
Guevara vy la industria del Ferroniquel de aumentar la vida util de los elementos
metalicos que componen sus equipos, se realizd un estudio preliminar acerca de la
posibilidad de aumentar la resistencia de la aleacion HK-40 a través de la precipitacion
de particulas o compuestos intermetalicos en la matriz de la aleacion. Se realiza un
analisis de la influencia de la adicion de Aluminio entre 3y 18 % en la micr%structura y
propiedades mecanicas de las aleaciones HK-40 mejoradas y se obtiene como
principal resultado que las mejores combinaciones de caracteristicas

microestructurales y de resistencia corresponde con el 3 % de Aluminio.

Abstract

From the necessity of producing more heat-resistant alloys from the mechanical and
corrosive point of view, due to the possibilities and experiences of the Mechanical
Company of Nickel and particularly interest of the Ernesto Che Guevara Company and
the industry of Ferronickel in order to increase the useful life of the metallic elements of
the equipments, a preliminary study about the possibility of increasing the mechanical
resistance of the alloy HK-40 through the precipitation of particles or intermetallic
compounds inside the matrix of the alloy was done. An analysis of the influence of the
addition of Aluminum between 3 and 18 % in the microstructure and mechanical
properties of the improved alloys HK-40 is carried out and the best combinations of
microestructural characteristic and mechanical resistance with 3 % of Aluminum was

obtained as main result.
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Simbologia

{: Fase del sistema en equilibrio Fe-Ni-Al

y: Fase del sistema en equilibrio Fe-Ni-Al

B: Fase del sistema en equilibrio Fe-Ni-Al

o: Fase del sistema en equilibrio Fe-Ni-Al

y': Fase secundaria del sistema en equilibrio Fe-Ni-Al
F.c.c: Red cubica centrada en las caras (idioma inglés F.c.c)
b.c.c: Red cubica centrada en el cuerpo (idioma inglés b.c.c)
c.c.c: Red cubica centrada en las caras

hcp: Red hexagonal compacta

Cagm: T€NSION admisible

N, : Numero medio de huecos de electrones

Hf: Hafmio

Zr: zirconio

Si: Silicio

Al: Aluminio

Ni: Niquel

B: Boro

Tf. Temperatura de fusion

Al,05: Oxido de Aluminio

Nis;Al: Aluminuro de Niquel (1)

NiAl: Aluminuro de Niquel (l11)

Fe;Al: Aluminuro de Hierro (1)

FeAl: : Aluminuro de Hierro (ll)

Ti3Al: Aluminuro de Titanio (I)

TiAl: Aluminuro de Titanio (l1l)

Cr;0;: Oxido de Cromo (Ill)
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Antecedentes y estado actual del tema

Los primeros estudios sobre materiales intermetalicos se deben a Kurnakov y Cole en 1916 y
se refieren a un estudio de compuestos intermetalicos del sistema Au-Cu (10). Pero
realmente la actividad cientifica en este campo se inicid a principios de los afios 50, aunque
se produjo un importante declive a finales de los 60 por el problema de la gran fragilidad que
presentaban estos materiales a temperatura ambiente. Aunque los estudios que se habian
realizado hasta ese momento habian sido fundamentalmente de caracter basico, quedaba

implicita la idea de sus posibles aplicaciones estructurales (22).

Los aceros inoxidables austeniticos, que se desarrollaron entre 1910y 1915, establecieron la

base para la fabricacién posterior de superaleaciones.

En 1929, Bedford y Pilling y simultaneamente Merica (10) afadieron pequefnas cantidades
de Titanio y Aluminio a una aleacion de base Hierro con un 10 % de Ni y un 20 % Cr
existente, observando una considerable mejora de la resistencia en caliente. Con la adicion
inicial del Titanio obtuvieron endurecimiento por precipitacion, mejorado con la adicién de
Aluminio que proporcion6, ademas, una mayor resistencia, dando lugar asi a la primera
superaleacion con aplicaciones practicas. En 1940, Bradley y Taylor atribuyeron a la mejora
de las propiedades a altas temperaturas a la presencia de pequefas particulas de una fase
coherente con matriz, detectada mediante la difraccién de rayos X. Mas tarde Taylor y Floyd
identificaron la fase como vy, en aleaciones de base cobalto endurecidas por la presencia de

carburos.

En 1952, Taylor y Floyd (10) fueron los primeros en determinar, mediante estudios de
difraccion de rayos X, secciones isotermas a cuatro temperaturas. La mayoria de estas
aleaciones preparadas estan sustentadas en el campo bifasico (y+ y). Desde entonces, se
han publicado muy pocos trabajos sobre diagramas de equilibrio de este sistema. H. Haradas
(7) realiz6 estudios mas detallados de este sistema obteniendo resultados similares a los de
Taylor y Floyd Mas tarde, determind una seccién isotérmica de este tipo de aleaciones a
1.423 K en el intervalo de composicion 10-50 % de Al afadido.

Hacia 1960, los buenos resultados obtenidos mediante la adicién de Aluminio y Titanio
animaron a los fabricantes a incrementar el nimero y cantidades de elementos aleantes,
principalmente Nobio y Tantalio (21). Desgraciadamente, pronto aparecieron problemas

relacionados con la presencia de fase fragilizantes, tales como o. ny fases de Laves y con el
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aumento de segregaciones en piezas coladas en diferentes dimensiones. También se
anadieron aleaciones con una compleja estructura de fronteras de grano, con carburos M,:C
rodeados de y' creando una pelicula que los mantenia unidos.

Como consecuencias de las investigaciones, se consiguio la optimizacion de elementos
aleantes y se comenzaron a sentar las bases de la metalurgia fisica de las superaleaciones.
Todo esto fue posible gracias al empleo de los metalurgistas, de las nuevas técnicas de
microscopia electrénica, que permitieron observar directamente las fases presentes y

establecer una relacion de las propiedades de las superaleaciones.

El mejor conocimiento de la fisica del estado solido en la década de los 70, permitio el
desarrollo de nuevos procesos como la solidificacién direccional, fabricaciéon de piezas
monocristalinas, pulvimetalurgia y solidificacion rapida. La introduccion de estos procesos
origind numerosos estudios encaminados a optimizar a los elementos aleantes llegando, en
algunos casos, a poder reducir su numero (24).

Se han realizado investigaciones (9) cuyo resultado ha mostrado la superioridad de las
aleaciones de base Hierro, Niquel y Cromo con adiciones de elementos formadores de
compuestos intermetalicos ordenados en la matriz metalica.

A principios de los 80, tras el descubrimiento por parte de Aoki e Izumi (10) que pequefias
adiciones de Boro ductilizaban el NisAl, se produce un resurgimiento del interés por estos
materiales y de sus posibles aplicaciones.

En los ultimos. afios la investigacion y el desarrollo de los materiales intermetalicos para
aplicaciones estructurales a altas temperaturas se han visto favorecidas por las demandas de
la industria aerospacial, de materiales alternativos a las superaleaciones con el objetivo de
desarrollar materiales mas ligeros, mas resistentes y con una temperatura de trabajo
superior.

En los ultimos afios, se han disefiado y desarrollado aleaciones mas complejas que se
utilizan a temperaturas cada vez mas altas (10). Actualmente, algunas superaleaciones se
utilizan al 90 % de su temperatura de fusién absoluta, valor que parece dificiimente
superable.

Estados Unidos y Japdén son los paises que mdas activamente han trabajado en la
investigacion y desarrollo de este tipo de materiales siendo la actividad en Europa
comparativamente muy baja. La actividad desarrollada es tal que estan identificados en la
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literatura una enorme cantidad de intermetalicos monofasicos (en algunos casos polifdsicos)
aunque solo unos pocos se han considerado potencialmente candidatos para aplicaciones

estructurales a intermedias y elevadas temperaturas.

Los materiales intermetalicos son fases o compuestos con relaciones atémicas enteras y bien
definidas con un intervalo muy limitado de composiciones posibles (12). Poseen una
estructura cristalografica con orden de largo alcance que en unos compuestos pueden
mantenerse hasta la temperatura de fusion y en otros pueden desordenarse a una
temperatura caracteristica mas baja. Esta estructura ordenada hace que los coeficientes de
autodifusion sean menores que en una aleacién desordenada, proporcionandoles una mayor
estabilidad estructural a altas temperaturas y buena resistencia a la fluencia. Combinan,
ademas, propiedades como baja densidad, elevada resistencia mecanica a altas
temperaturas y buena resistencia a la oxidacién. Los principales inconvenientes son la
escasa ductilidad y tenacidad a temperatura ambiente.

Las propiedades mecanicas se explican por estructuras de superdislocaciones complejas que
impiden el deslizamiento mediante diferentes procesos. En unos casos se forman
configuraciones de nucleos de dislocaciones extendidas que producen elevadas fuerzas de
friccibn. También las superdislocaciones se disocian produciendo configuraciones de
dislocaciones inméviles o deslizamiento plano, lo que en definitiva provoca aumentos del
limite elastico, de la velocidad de endurecimiento y de la fragilidad. Otra causa de la escasa

ductilidad de policristales de estos materiales es la debilidad de las fronteras del grano.

Hay evidencia experimental que demuestra que las propiedades mecanicas de los
intermetalicos multifasicos son mejores que las de los intermetalicos monoliticos. Esto es
especialmente claro en el caso de los Aluminuros de Niquely de Titanio. Porello, una de las
lineas de investigacion actual es el desarrollo de intermetdlicos con mas de una fase,
mediante el control del proceso y de la composicion. Asi mismo, se esta realizando una gran
tarea en el estudio de intermetalicos exdticos, con temperatura de trabajo potencialmente
muy alta.

La mayor actividad cientifica, sobre todo de caracter fundamental, se ha desarrollado en
aluminuros que se derivan de la fcc. A continuacion le siguen los que presentan estructuras
derivadas de la bcc. La razén es sencilla y se debe a que la mayoria de las aleaciones
empleadas en aplicaciones estructurales a alta temperatura poseen estructuras fcc o bcc y
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sélo unas pocas hcp (los metales con estructura fcc y bcc son mas ductiles que los que
poseen estructuras mas complejas). Por analogia se supuso que algo similar ocurriria con los

intermetalicos y este ha sido el criterio seguido la eleccion de intermetalicos a investigar (12).

Aluminuros de Niquel (NisAl)

Este es el intermetalico mas estudiado debido por una parte a que su estructura es cubica
centrada en las caras, ocupando los atomos de Niquel las posiciones del centro de las caras
y los atomos de Aluminio los vértices. Esto le confiere la propiedad singular de que su limite
elastico aumenta con la temperatura alcanzando un maximo que se situa hacia los 650°C. La
presencia de pequefias concentraciones de elementos como Hf, Zr, Si, etc. modifica el
maximo situandolo en el intervalo 600 - 800°C. Ademas, el presentar esta estructura cristalina
sencilla ha permitido estudiar y comprender muchos aspectos fundamentales del
comportamiento de esta familia de materiales. Debido a la peculiaridad del fendmeno
conocido como comportamiento anémalo del limite eldstico, éste se tratara mas adelante.

Otros aspectos interesantes del NisAl son que se mantiene ordenado hasta la temperatura de
fusion (1390°C), su buena resistencia a la oxidacién al aire mediante la formacion de
peliculas protectoras de 6xidos ricos en Aluminio y que presenta un alto coeficiente de

endurecimiento, en especial desde temperatura ambiente hasta 200°C.

Todas estas propiedades permiten considerar que cuando ocurre la precipitacion de NisAl, el
material esta apto para su empleo en una amplia gama de aplicaciones a elevadas
temperaturas, tates como turbinas de gas y de vapor y otras piezas de motores, asi como
para componentes empleados en ambientes corrosivos (procesos de la industria quimica,
ambientes marinos o yacimientos de gas y petréleo). También pueden encontrar aplicaciéon

en la fabricacién de pistones de automdviles, valvulas, troqueles, cojinetes, tuberias, etc.

Entre los principales inconvenientes que presenta este material es su gran fragilidad a
temperatura ambiente cuando el material es policristalino. Se admite que los limites de grano
del NisAl son inherentemente fragiles de modo que la rotura del material se produce de un
modo fragil e intergranular. Diferentes autores (12) han comprobado ademas que la
segregacion de impurezas en los limites de grano, y especialmente el Azufre, contribuyen a
aumentar la fragilidad del material.
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Teorias recientes (10) asocian el problema de la fragilidad a temperatura ambiente del
intermetalico exento de Boro, a un fendmeno de interaccién con el medio ambiente. Se ha
observado que el NisAl muestra un comportamiento totalmente fragil cuando los ensayos se
efectuan al aire o en atmosferas que contengan vapor de agua e Hidrdégeno. El fenémeno
parece que es debido a la penetracién de Hidrégeno atémico tanto a través de la red como de
las fronteras de grano. Algunos autores (9) indican que se puede eliminar la fragilidad
ambiental del NisAl procesandolo por técnicas de solidificacién unidireccional. En estas
condiciones, el material presenta una fractura ductil transgranular como consecuencia de la

menor concentracion de tensiones en las fronteras de grano, por ser de bajo angulo.

Las adiciones de Boro aumentan la ductilidad del intermetélico de una manera espectacular,
cambiando el modo de fractura a transgranular. Se ha demostrado, sin embargo, la
efectividad del Boro y la ausencia de fractura intergranular para materiales con contenidos de
Aluminio por debajo del 25 %.

Otro inconveniente que presentaba este material es el aumento de la fragilidad a
temperaturas intermedias y altas, relacionado con un fendémeno de fragilizacién dinamica por
penetracién de Oxigeno atomico a través de las fronteras de grano. Actualmente este
problema, aunque no se ha resuelto, si se ha aliviado controlando la forma del grano y
afladiendo Cromo, ya que facilita la formacién rapida de d6xidos ricos en Cromo que reducen

la penetracion de Oxigeno a través de las fronteras de grano.

Asi mismo se estan realizando muchas investigaciones encaminadas a la obtencion de
peliculas protectoras y adherentes mediante tratamientos superficiales y mediante la adicion

de elementos que favorezcan su formacion.

En cuanto al comportamiento en fluencia de este material es notablemente mejor si se
adicionan elementos como el Zr, Hf y Ta ya que aumentan el limite elastico, es claramente
peor en la vida a rotura que cualquiera de las superaleaciones empleadas en la fabricacion
de discos o alabes de turbinas. EI comportamiento a fatiga es sin embargo bueno. A
temperatura ambiente, la velocidad de crecimiento de grietas en el intermetalico con Boro es
mucho menor que en las superaleaciones, aunque esta velocidad aumenta a medida que
aumenta la temperatura experimentando una fuerte sensibilidad al medio ambiente,
especialmente al Oxigeno. El comportamiento a fatiga a altos ciclos es excelente.
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En resumen, se puede decir, que el empleo de este intermetalico como precipitado a
bajas temperaturas esta todavia limitado por los problemas que presenta su trabajado en
frio. A temperaturas intermedias tampoco pueden competir, por el momento, con las
superaleaciones base Ni por la limitacion que representa su baja resistencia a fluencia.
Sin embargo, dada sus buenas condiciones de resistencia a la fatiga térmica, este
material en forma monocristalina es adecuado para la fabricacion de piezas no rotatorias
(distribuidor) que trabajan a altas temperaturas y en atmosferas oxidantes.

Aluminuros de Niquel (lll)

El interés de este intermetalico para aplicaciones estructurales a alta temperatura se debe
a que posee una estructura ordenada, una temperatura de fusién de 1638°C, baja
densidad (6 gr/cm?), alto modulo elastico (1896 Pa), y una elevada solubilidad para un
tercer elemento, lo que le produce un reforzamiento adicional y una elevada resistencia a
la oxidacion. Este intermetalico es el principal constituyente de los recubrimientos
resistentes a la oxidacion a altas temperaturas. Su principal inconveniente es su escasa
ductilidad a temperatura ambiente, causa por lo que sus aplicaciones son muy limitadas.
En este caso, la fragilidad no esta relacionada con la debilidad de las fronteras de grano
si no con el escaso numero de sistemas de deslizamiento ya que posee unicamente tres
{110} en las direcciones <100>. Hay diferentes estudios que muestran que la ductilidad
crece a medida que disminuye el tamafio de grano por debajo de 20 pm.

Cuando el material se procesa por técnicas de solidificacion rapida se produce un
aumento imporfante del alargamiento como consecuencia de la disminucién de tamafo
de grano y del grado de orden. La transicion ductil-fragil tiene lugar en el intervalo 300-
600°C y la temperatura depende de la estequiometria y del tamafio de grano. Se puede
concluir que la resistencia y ductilidad de este intermetalico precipitado en matrices base
Cromo no es aun competitiva con las de las superaleaciones de alta resistencia. Sin
embargo, si se ha demostrado muy interesante, para la fabricacion de alabes de turbinas,
el sistema NIAITi y en concreto la aleacion bifasica NiAI-Ni,AITi.

Las ventajas de utilizar esta aleacion en la fabricacion de alabes de turbinas en
sustitucién de las aleaciones actuales son claras, la menor densidad de esta aleacién
bifasica proporcionaria un ahorro de peso considerable y menores tensiones en el disco
de la turbina.
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Aluminuros de Titanio

Dentro de esta familia, el TisAl ha sido el mas estudiado. Recientemente, sin embargo, es
al TiAl al que se le esta dedicando mayor atencién motivado por la puesta en marcha de

programas para materiales estructurales para vehiculos hipersonicos.

Ninguno de los intermetalicos tratados hasta ahora pueden utilizarse a temperaturas por
encima de 1000°C, a excepcion del NiAl cuya temperatura potencial es de 1050°C.
Fleischer, de General Electric, hizo una seleccion de unos 300 compuestos binarios
cuyas temperaturas de fusion estaban comprendidas en el intervalo 1500-2500°C y
estudié mediante ensayos de microdureza a alta temperatura, su comportamiento plastico
(el estudio de las microgrietas generadas alrededor de la huella proporciona una medida

aproximada de la ductilidad/fragilidad).

El criterio a seguir a la hora de seleccionar entre todos estos materiales, los que han de
investigarse es fundamentalmente analizar si cumplen los requisitos minimos para la
aplicacién a la que va a ser destinado. Ademas es necesario tener en cuenta las
propiedades que se requieran para esa determinada aplicacion para estudiarlas. Asi, si
se esta buscando un material para fabricar componentes de alabes de turbina para
sustituir a las aleaciones monocristalinas de base Niquel, es necesario analizar el
comportamiento en fluencia a tiempos largos, la estabilidad microestructural, resistencia
al ambiente, comportamiento a fatiga mecanica y térmica, resistencia al impacto y
proceso de fabricacion. Con este planteamiento es posible eliminar alguno de los
candidatos no idoneos en alguna de las fases de la investigacion.

Teniendo en cuenta las posibles aplicaciones industriales es posible focalizar la
investigaciéon y el desarrollo en unos pocos intermetalicos bien seleccionados. La
resistencia a la oxidacion es una de las propiedades mas importantes que deben
presentar los intermetélicos para la mayoria de las aplicaciones a alta temperatura. Con
lo cual los intermetalicos mas atractivos seran aquellos que tengan un alto contenido en
Aluminio, Cromo y Silicio con el fin de que dispongan de capas protectoras. Por otro lado,
la eleccion de una estructura cristalina es importante para lograr plasticidad. En general
las estructuras con alta simetria ofrecen mejores expectativas para alcanzar una
razonable ductilidad. Finalmente una resistencia mecanica a alta temperatura adecuada
se obtiene con materiales de alto punto de fusién ya que estos materiales retienen una
resistencia significativa hasta 0.5-0.6 Tf.
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Si bien el disefio basico de las piezas que trabajan en ambientes severos permanece casi
invariable desde hace 30 anos, también se han creado metales capaces, de resistir
mayores temperaturas y, mayores esfuerzos; que se han incorporado a esta tecnologia 'y
han reemplazado componentes fabricados con otras aleaciones menos adecuadas,

incrementando, por tanto, las prestaciones y la fiabilidad.

Cuando se habla de los nuevos metales, es légico centrar la discusién en sus
aplicaciones. Puesto que la construccidén del turborreactor ha constituido una de las
principales fuerzas motrices del desarrollo de nuevas aleaciones, y que la ingenieria de
una turbina de avién presenta casi todos los tipos de condiciones extremas que han de
afrontar los metales desarrollados, estudiarlas en otro contexto y en especifico en larama
metalurgica, constituye un reto y una novedad.

Las experiencias que existen en la obtencidén de superaleaciones de base Hierro, son
numerosas. En algunos aceros inoxidables de matriz austenitica se han obtenido muy
buenos resultados a través del endurecimiento por deformacion o por precipitacion de
fases intermetalicas. Sin embargo, no se han publicado resultados de investigaciones que
demuestren que se puede incrementar la resistencia de aleaciones del sistema Fe-Cr-Ni-
C con matriz austenitica a través de la precipitacion de compuestos intermetalicos
ordenados.

Como se ha demostrado (23) que la aleacion HK-40 se puede emplear eficientemente
para la fabricacién de elementos que trabajen en regimenes de alta temperatura y medios
altamente agresivos; por lo que se pretende continuarlos utilizandola en la fabricacion de
brazos para hornos de reduccion de mineral lateritico.

La pre-reduccién del mineral lateritico para la produccion de Ferroniquel se realizara en
hornos de soleras multiples, las condiciones de trabajo se tornan mas dificiles por lo que

se impone aumentar las condiciones de resistencia de la aleacion HK-40.

Por todo lo anteriormente expuesto se tiene la siguiente Situacion Problémica:

La necesidad de producir materiales metalicos resistentes para hornos de tostacion
reductora de la Industria de Ferroniquel.

Como Problema Cientifico:

El incremento de la resistencia mecanica de la aleacion HK-40 por precipitacion
controlada de particulas coherentes.
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Se define como Objeto de la Investigacidn:

La precipitacién controlada de particulas coherentes en la aleacion HK-40.

Como Hipétesis se puede establecer:

La determinacion de las caracteristicas estructurales en presencia de particulas
coherentes obtenidas en la aleaciéon austenitica HK-40 mejorada con diferentes
porcientos de Aluminio, permitira plantear criterios sobre la composicion quimica optima

de una aleacién super-resistente.

Por lo tanto se propone el siguiente Objetivo General:

Aumentar la resistencia de la aleacion HK-40 a partir de la precipitacion de particulas o

compuestos intermetalicos en la matriz de la aleacién.

Para dar cumplimiento al objetivo planteado se realizaran las siguientes Tareas de

trabajo:

1. Obtener muestras de composicion quimica controlada variando los contenidos de
elementos aleantes.

2. Evaluar las propiedades de las aleaciones obtenidas a través de la realizacion de los
ensayos de resistencia a la traccion y al impacto.

3. Caracterizar la microestructura de las aleaciones modelos obtenidas.

4. Evaluar los efectos de la microestructura en las caracteristicas de resistencia de la
aleacion.




Capitulo 1

Superaleaciones
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Capitulo I. Superaleaciones

Las superaleaciones constituyen el grupo de materiales que mejores propiedades
presentan a altas temperaturas (8), debido, principalmente, a la cuidadosa seleccion de
elementos aleantes y a los ciclos de tratamiento recibidos en funcion de la condiciones

de servicio.

Generalmente, son aleaciones de base Hierro, Niquel o Cobalto, con diferentes
contenidos de Cromo para mejorar la resistencia a la oxidacién y a la corrosiéon en
caliente, y que contienen otros elementos que mejoran su resistencia a alta temperatura.
Sus mejores aplicaciones incluyen motores de aviacion, reactores nucleares, plantas

quimicas y petroquimicas.

1.1. Superaleaciones mas comunes
1.1.1. Superaleaciones de base Hierro

Se utilizan a temperaturas que superan 643 K, valor que coincide con el limite superior de
utilizacion de los aceros con contenido medio de carbono sometidos a carga. Dentro de
este grupo se incluyen los aceros inoxidables austeniticos, aceros para altas
temperaturas y, las mas importantes, las aleaciones endurecidas por precipitacién, que
contienen valor de resistencia aceptables atemperatura comprendidas entre 813 y 923 K.

Las buenas propiedades de estas aleaciones se deben a que tienen una matriz
austenitica (c.c.c.) endurecidas, tanto por solucion sélida como por precipitacion de fases

intermedias.

Para mejorar la resistencia a la oxidacion suelen ser distintos contenidos de Cromo,
pudiendo llegar a alcanzar un 12 % en masa. También suelen llevar elementos
formadores de carburos, cuya misién es mejorar las propiedades mecanicas a altas
temperaturas.

Este grupo de aleaciones suelen utilizarse como productos forjados, si bien inicialmente
se desarrollaron para piezas coladas.

1.1. 2. Superaleaciones de base Niquel

Dentro de las superaleaciones de base Niquel pueden distinguirse, al menos, tres
grandes grupos:
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e Aleaciones endurecidas por solucién soélida y, parcialmente, por precipitacién de
carburos (Hastelloy X).
e Aleaciones endurecidas por dispersion de oxidos (INMA-754). Estos son particulas

inertes, tales como 6xidos de Itrio, acompafiados en casos por precipitacién de
(IN6OOOQE).

Aleaciones endurecidas por precipitacion de la fase (NisTi). La morfologia vy
distribucion de estos precipitados son determinantes para las propiedades de este tipo
de aleaciones.

Las aleaciones mas modernas, que presentan a veces hasta mas de diez elementos en
su composicion, pueden contener una fraccion de volumen de la fase y* superior al 50 %.
Las causa principal de sus buenas propiedades mecanicas es la proximidad entre su
parametro de red y el de la matriz en que precipita, que difieren en menos del 0.25 %.
Adicionalmente, la velocidad de coalescencia de los precipitados, dependiendo de la
composicién y de la coherencia, es muy lenta, incluso al 70 % de su temperatura de
fusién, lo que resulta importante y que en una distribucién inadecuada de los precipitados
pueden considerarse un defecto estructural.

Para controlar la morfologia y distribucion de estos precipitados, las aleaciones reciben
tratamientos térmicos adecuados a la temperatura de servicio. Cuando la fraccion de
volumen de precipitados es muy alta, resulta virtualmente imposible templar una
superficie con la suficiente rapidez como para suprimir la precipitacion de y durante el
temple. Cuando mas elevada es la temperatura de disolucion, tanto mayor es la cantidad
de y disuelta y, en consecuencia tanto mayor es el endurecimiento cuando tiene lugar

una precipitacién fina.

Este fendmeno es mas importante en las proximidades de la linea solvus de y ', donde la

velocidad de disolucion puede ser del 0.5 %/K (9).

Un inconveniente que presentan las superaleaciones en servicio es la tendencia que
manifiestan a la formacién de fases fragilizantes, tales como las fases o, p 0 las fases de
Laves. Un método empirico conocido como PHACOMP, basado en el numero medido en
el hueco de electrones Nv, permite predecir la formacion de fases ¢ en determinados
grupos de aleaciones (L.C.Woodyatt y otros (10)). Asumiendo que dicha fase se forma

directamente de la matrizy’ (y no mediante reaccién en los carburos), el riesgo de que
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aparezca la fase ¢ es mayor cuando N, esta comprendido entre 2.45 y 2.50 (9). Sin
embargo, esta técnica ha demostrado su utilidad en la aplicacion en aleaciones

sustancialmente diferentes.

1.2. Fases y estructuras

En este epigrafe se describen las fases de equilibrio y estructuras que pueden aparecer
en los subsistemas Fe-Ni-Al.

Fase y

Es la solucion de base Niquel, que cristaliza en el sistema cubico centrado en las caras.
Puede llevar en solucién uno o varios elementos, cuyo efecto endurecedor es

proporcional a la diferencia entre los diametros atdmicos de estos y el Niquel (del 1-3 %).

Fase y" (NisAl)

La fase se basa en la estructura ordenada, red del sistema cubico centrado en las
caras, que los atomos de niquel ocupan las caras de los cubos y el Aluminio y el Cromo
en los vértices. El compuesto intermetalico permanece ordenado hasta 1.548 K, justo 10
grados por debajo de la linea de solidus. El cromo produce una disminucion de la
temperatura de orden. La variacion esta en proporcién a la concentracién del elemento
aleante. Una de las caracteristicas mas importantes es el aumento del limite elastico con
el aumento de la temperatura, hasta aproximadamente 1.073 K. En las alecciones
endurecidas por precipitacion, la morfologia, composicion y distribucion de esta fase son

determinantes'para las propiedades finales.

Loomis (30) demostré que la morfologia del precipitado esta condicionada por la energia
superficial de la intercara y/y' y por las deformaciones elasticas generadas por la
diferencia de sus parametros de red. Si la deformacion es baja (diferencia <0.5%), la
morfologia sera esférica. Sin embargo, si la deformacién es suficientemente alta, precipita

en forma de cubos.

Fase a

Es la solucién sélida terminal de base cromo que cristaliza en el sistema cubico centrado.

Su parametro de red es muy similar al de la fase B, con la que muestra un gran
paralelismo estructural.

14
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Fase B (NiAl)

Esta fase cristaliza en el sistema cubico centrado. Se trata de un compuesto electronico
ordenado 3/2 con un amplio intervalo de homogeidad alrededor del 50/50 de
composicidén. Se ha encontrado que, si el contenido de Niquel disminuye por debajo del
50 % at, la estructura contiene un gran numero de vacantes produciéndose una

disminucién analoga de la densidad y del parametro de red (5).

1.3. Métodos de obtencion
1.3.1. Tecnologia de obtencién de piezas a partir de superaleaciones

Una superaleacion se fabrica fundiendo una pieza de base Niquel o Hierro y agregando
Aluminio u otros elementos que favorezcan la ocurrencia de mecanismos precipitacion de

particulas coherentes.

Normalmente, se agrega cierto porcentaje de Cromo y/o Silicio para proteger de la
corrosion al producto final, y pequefias cantidades de otros metales como el Titanio y el
Tungsteno, para aumentar aun mas la estabilidad.

Luego, la mezcla liquida se enfria, aparece una masa de fase gamma Niquel-Aluminio, ya
que el punto de solidificacion de la fase gamma es superior al de la fase gamma prima.
Cuando la aleacion experimenta un posterior enfriamiento en su estado sélido, precipitan
pequefios cubos de fase gamma prima dentro de la matriz de fase gamma. El tamano
final de las particulas de gamma prima se controla variando la velocidad de enfriamiento

de la aleacion para los sistemas de base Ni.

1.3.2. Métodos tradicionales

El empleo de energia eléctrica como fuente de calor para la produccion de acero, en lugar
de la energia producida por combustién de un combustible ha proporcionado un gran
cantidad de ventajas termotécnicas, constructivas y productivas.

La utilizacion de energia eléctrica reduce la pérdida de tiempo, calor y combustible en el
calentamiento del horno y sus equipos; asi se garantiza el desarrollo de un fusion 6ptima
y la disminucién de la pérdida de calor en el calentamiento de gases residuales producto
de la combustion.

Durante el empleo de la energia eléctrica, el calentamiento det metal se puede regular
facilmente (velocidad de calentamiento), asi como la posibilidad de alcanzar valores de

)
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temperatura que no se logran quemando un combustible. Ademas, el calor se produce

en el area de fusion (en la misma carga).

En los hornos eléctricos es considerablemente menor la pérdida de los elementos
quimicos que se afaden en forma de aleaciones ferrosas o en forma de retornos de
aceros aleados. En estos hornos se garantiza el rapido ascenso y la precisa regulacion
de la temperatura del metal liquido. En ellos es facil crear una atmésfera oxidante,
reductora o neutra. Ademas, se puede lograr la fusidon de aceros y aleaciones de
cualquier composicion quimica, pues las altas temperaturas permiten fundir cualquier

material o aleacion.

En el caso del horno de induccién el calor aparece como consecuencia de la induccién
electromagnética de las lineas magnéticas de corriente, producida por el enrollado que
envuelve la carga. Este enrollado forma alrededor de la carga metalica una fuerza

electromotriz inducida que es capaz de calentar el metal hasta su fusion.

1.3.3. Tendencias Modernas para el procesamiento de superaleaciones

Tan importantes como las propias aleaciones son las nuevas técnicas de procesado de
metales. Las técnicas de procesado posibilitan que la industria metalurgica saque el
maximo provecho de los nuevos conocimientos microestructurales. Estas técnicas
permiten fabricar las aleaciones tradicionales con métodos hasta ahora desconocidos y
facilitan la creacion de nuevos metales que jamas se hubieran obtenido con las técnicas

tradicionales.

Una de las técnicas mas importantes de procesado es la solidificacién direccional. El
concepto de solidificacion direccional se inicid con los trabajos realizados en 1960 por
Francis L. VerSnyder y Ray W. Guard, en la General Electric (12). Con ellos demostraron
que la resistencia a la termofluencia de ciertas aleaciones de Niquel puede aumentar
dramaticamente si, en el momento de la obtencion de estas aleaciones, se opera de
modo que los limites de los granos se orienten paralelamente a un esfuerzo aplicado

uniaxialmente.

La solidificacion direccional, muy util para moldear alabes de turbinas de superaleaciones
de Niquel, se aplica también a otras aleaciones. En particular, se usa para fabricar un
nuevo tipo de material conocido como superaleacion eutéctica que se forma afiadiendo a
la aleacion liquida de Niquel y Aluminio cierta cantidad de Molibdeno y solidificando
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direccionalmente la mezcla. Una vez solidificado, el Molibdeno aparece en forma de
filamentos incrustados en una matriz de la superaleacion gamma y gamma prima de
Niquel-Aluminio y alineados paralelamente a la direccion de solidificacion. Los filamentos
de Molibdeno actuan reforzando considerablemente el material, tal y como las fibras de
grafito robustecen la matriz epoxi de ciertos materiales calificados de "compuestos”. La
diferencia mas notable entre "hibridos" eutécticos y convencionales es que las fibras de
los eutécticos tienen un diametro inferior al micrdmetro (una millonésima de metro) y
aparecen separadas por unos pocos micrometros. Estas caracteristicas serian imposibles
de conseguir con los procedimientos tradicionales, basados en introducir las fibras en un

molde y luego agregar el material de la matriz.

A principios de los afos sesenta, se descubrié también otra nueva técnica de fabricacién
de piezas metalicas por medio del efecto superplastico. Ciertos metales son susceptibles
de experimentar deformaciones de su longitud inicial del orden del mil por ciento sin
romperse, después de haber conseguido afinar el tamafio de grano hasta dimensiones
inferiores a cinco micrometros. La razén de este comportamiento radica en que los
granos muy pequefios se deforman lentamente y deslizan unos-respecto a otros sin
perder su mutua cohesion. Debido a su notable capacidad para deformarse, los
materiales superplasticos se pueden forjar en formas complejas, eliminando muchas
etapas de mecanizado y de terminacion.

En 1963, Joseph B. Moore y Roy L. Athey, de Pratt & Whitney, descubrieron que ciertas
superaleaciones de Niquel con grano muy pequefio podian fabricarse gracias a su
superplasticidad.

El pequefio tamafio de grano necesario se consigue deformando vigorosamente el
material a una temperatura inferior a la que permite la cristalizacion de la fase gamma
prima. Es fundamental la presencia de particulas de gamma prima para evitar la
recristalizacion de la matriz de fase gamma y, por tanto, el crecimiento. Cuando las
particulas y" se obtienen a partir de finos polvos prealeados, exhiben una notable
uniformidad quimica y microestructural. Esta caracteristica repercute en el logro de
mejores propiedades en las aleaciones forjadas, particularmente en la resistencia a la
fatiga de baja frecuencia. Otra ventaja de tal microestructura homogénea es que,
mediante el recocido se transforma en una estructura columnar direccionalmente
alineada. El procedimiento consiste en desplazar lentamente el elemento calefactor a lo
largo de la muestra en una determinada direccion. La microestructura resultante muestra
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un parecido superficial con la obtenida por solidificacién direccional, pero tiene un grano
mas pequefio, es mas homogénea y puede recristalizar en una amplia variedad de

texturas.

Los polvos prealeados pueden moldearse también por el procedimiento conocido por
compactacién isostatica en caliente. Primero, se empaquetan en un molde variable de

paredes delgadas, que es una version geométrica aumentada de la forma final prevista.

Después, el molde se coloca en un horno de vacio a elevada temperatura, para eliminar
las moléculas absorbidas de gas; luego, se sella el molde y se introduce en una prensa
especial. Aqui, el molde se expone a elevadas presiones y temperaturas, reduciendo sus
dimensiones y soldando los polvos entre si (sinterizacion). Finalmente, se arranca el

molde y la pieza obtenida se mecaniza a su forma final.

La compactacion isostatica en caliente no sélo sirve para fabricar polvos en una
determinada forma, sino que también se aplica para subsanar defectos en piezas
premoldeadas y para rejuvenecer alabes del estator y del rotor, asi como otros

componentes.

La compactacion isostatica en caliente permite también construir un componente a partir
de secciones de distintas aleaciones. La técnica de alear mecanicamente, introducida, en
1970, por John S. Benjamin, de la Internacional Niquel (7), se ha convertido en un
procedimiento eficaz para conseguir este tipo de mezcla. Los materiales a alear se
introducen, en forma de pequefas particulas en un molino de bolas de gran velocidad,
que consiste esencialmente en un conjunto de agitadores y un gran numero de pequenas
bolas de acero inoxidable. Los agitadores giran rapidamente, propiciando colisiones de
las bolas entre si y con las pequefias particulas metalicas. De este modo, las particulas
se sueldan en frio entre si, formando aglomerados metalicos de mayores dimensiones y
en posteriores colisiones con las bolas se vuelven a desmoronar y a soldar
repetidamente. El resultado final es un polvo de particulas muy pequefias y homogéneas.
A continuacién, este polvo se compacta y se sinteriza por extrusion en caliente.

Finalmente, se procesa y se recristaliza direccionalmente.

Quiza la técnica de fabricacion que ha despertado recientemente mayor interés es la
solidificacién rapida; gracias a la cual los metales fundidos se enfrian a velocidades de

hasta un millon de grados por segundo. Las aleaciones enfriadas rapidamente tienden a
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ser bastante homogéneas, pues los cristales no disponen de tiempo suficiente para
nucleary crecer.

Frecuentemente, los materiales que tienen microestructura homogénea presentan
resistencia mecanica y puntos de fusion altos de salida. Los cristales de la segunda fase
(tales como los de gamma prima), que precipitan en el seno de la matriz, son pequefos,
estan homogéneamente distribuidos y aumentan la resistencia de la aleacién porque
obstaculizan el desplazamiento de las dislocaciones. Estos cristales frenan también el
desplazamiento de los limites de los granos de la propia aleacién, impidiendo el
crecimiento de los granos en las aplicaciones a elevada temperatura. Ademas, la
solidificacion rapida puede dar lugar a fases metaestables: fases cristalinas o casi
cristalinas dotadas de cierta estabilidad, aunque menor que la de las fases de las
aleaciones obtenidas por enfriamiento lento. Las fases metaestables ofrecen interesantes
propiedades que empiezan a explotarse con detenimiento.

Aleaciones especiales utilizadas en dispositivos quirurgicos, se han obtenido por
compactacion isostatica en caliente. A medida que los costos de procesado continten
disminuyendo, iran abriéndose nuevas areas de aplicacion. Los propios sectores
industriales de la economia mas general, como es el caso del transporte, acabaran
beneficiandose de la investigacién de nuevas aleaciones de metales y de nuevos

procedimientos.

Las particulas se introducen en las regiones vulnerables del acero endureciéndolo, lo cual
le permite resistir la fractura hasta mil veces mas que otros aceros convencionales de alta
resistencia.

1.3.4. Otros Procesos actuales en Ila tecnologia de obtenciéon de Ias

superaleaciones

La introduccion de los elementos aleantes en combinaciéon con tratamientos térmicos
adecuados, ha sido la base para el gran desarrollo experimentado por las
superaleaciones. La composicién varia con el tipo de producto (colado o forjado) y con

las condiciones de servicios esperadas.

Se han destacado los elementos presentes habitualmente en las superaleaciones, asi
como el papel que desempefian (12). Su proporcion ha ido variando a lo largo del tiempo

como consecuencia de la optimizacion de la composicion para conseguir determinadas
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propiedades. También ha ocurrido que durante su desarrollo algunos han alcanzado la
condicion de elementos geoestratégicos, obligando a los investigadores a la busquedade
composiciones alternativas menos costosas. Es conocido el caso del Cobalto, pero en
otros momentos ha ocurrido algo similar con el Cromo y el Niquel, si bien en menor

proporcién.

En la década de los 80 el desarrollo de sofisticados procesos de fabricacion ha hecho
posible el empleo de menos elementos aleantes, produciéndose una racionalizacién en
su uso. Por ejemplo, en las piezas solidificadas direccionalmente se ha podido prescindir
de aquellos elementos cuya mision primordial es proporcionar mayor resistencia a las
fronteras del grano (Zr, B, C).

Es importante sefialar que algunos elementos afadidos para mejorar determinadas
propiedades pueden ser, simultaneamente, perjudiciales para otras. Asi, el Cromo, que
mejora la resistencia a la corrosién en caliente, disminuye la ductilidad de la aleacién y
rebaja la temperatura de disolucion de la fase y, por lo que su contenido debe estar
limitado entre 10y 15 % en masa.

El papel de estos elementos, y sus efectos, han sido revisados por H. Parada et. al (6)
quienes hacen una clasificacion sencilla de dichos elementos, basandose en
investigadores recientes. Los elementos traza interaccionan con los elementos presentes
en el caldo, dando lugar a la formacion de carburos, bromuros, nitruros, sulfuros y 6xidos.
Algunas de estas fases pueden ser eliminadas en el proceso de afino o quedan retenidas

en la aleacion solidificada e influir en las propiedades finales.

Entre los procesos tecnologicos que han supuesto un salto cualitativo en las propiedades
mecanicas de las superaleaciones cabe destacar la solidificacion direccional y la

solidificacion monocristalina y, mas recientemente, la solidificacién rapida.

Los primeros ya se utilizan ampliamente a nivel industrial en aplicaciones en las que el
rendimiento de la pieza justifica el elevado coste del proceso. El ultimo es, en la
actualidad, centro de numerosas investigaciones con el objeto de hacerlo extensible a

distintas aleaciones y ampliar el campo de aplicacion.

1.3.5. Solidificacion rapida

Ya se ha indicado como la solidificacion es una de las etapas del procesamiento de una

aleacién que mas importancia tiene en las propiedades del productoe final. Los nuevos
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procesos, basados en la solidificaciéon rapida, se dirigen al desarrollo de nuevas e

inusuales microestructuras con mejores propiedades mecanicas.

El concepto de transicion de solidificacion convencional a solidificacién rapida es un tanto
arbitrario y todavia objeto de discusion. Y. Gu et. al (24) sugieren que la transicién tiene
lugar a velocidades de enfriamiento de 100 K/s, aproximadamente. Con mayor precision,
los procesos de solidificacion rapida engloban aquellas técnicas que producen
microestructuras mas finas, mas homogéneas o distintas de las estructuras obtenidas a

velocidades de solidificacion inferiores a 100 K/s.

El objetivo principal de esta técnica es conseguir, en la aleacion liquida prealeada,
velocidad de enfriamiento muy rapida. Para ello, se han disefiado distintos procesos, cuya
diferencia principal radica en el procedimiento de extraccién de calor de una masa
pequefa de liquido. Entre ellos pueden citarse los siguientes:

+ Obtencion de polvos mediante técnicas de atomizacién por flujo de gas o atomizacion
centrifuga por proyeccion sobre un disco, seguida de una compactacién en piezas por
procedimientos pulvimetalurgicos.

e Preparacion de cintas continuas o discontinuas por la técnica de la rueda.

e Fusién in situ mediante laser o haz de electrones con posterior solidificacion en

pequefas capas superficiales.

En el primer proceso, el calor se extrae por conveccion y en los dos ultimos por
conduccion. Estas condiciones de extraccion de calor impuestas por los distintos
procesos tienen, durante la solidificacion, una gran influencia sobre la velocidad en la

intercara sélido-liquido y en consecuencia, sobre la microestructura resultante.

La estabilidad de la intercara de solidificacion, asociada con un crecimiento rapido, es
importante a la hora de determinar las propiedades del producto final. La teoria clasica de
subenfriamiento constitucional se ha usado en una primera aproximacion para determinar

las condiciones de crecimiento que origina una intercara inestable.

Esta teoria, que principalmente describe casos de pequerias velocidades del frente, es
esencialmente una aplicacién de la termodindmica para determinar si el liquido, delante
de la intercara, esta subenfriado. El pardmetro de estabilidad viene dado por la relacion
entre el gradiente de temperatura en te liquido, G, y la velocidad del frente, R; la
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estabilidad en la intercara sera tanto mayor cuanto mayor sea dicha relacién. Por su
parte, el producto GR es una medida de la velocidad media de enfriamiento durante la
solidificacion.

La solidificacion rapida, para la que los valores de este producto sean elevados, se
corresponde con las microestructuras mas finas. Si se reunen los requisitos de frente
plano, la solidificacién tiene lugar sin particién.

Una de las técnicas mas versatiles de enfriamiento rapido utiliza rayos laser con elevada
densidad de potencia. El haz laser se proyecta rapidamente sobre la superficie del
material, formando finas capas de material fundido. Estas capas delgadas se enfrian
merced a la masa del sélido que no ha sido afectada por el laser. Por medio de esta
técnica se consiguen velocidades de enfriamiento que alcanzan los 10 millones de grados
por segundo.

La ventaja del procedimiento, denominado vitrificado con laser, estriba en que se modifica
la microestructura superficial de un material sin afectar el nucleo. Es posible afiadir capas
de mayor espesor de material enfriado rapidamente de manera gradual depositando de
forma continua polvos aleados y aplicando laser alternativamente. Si el control del laser
es suficientemente versatil, se obtienen capas de formas muy complejas. La aplicacion
potencial del vitrificado por laser incluye el endurecimiento de los extremos de los alabes
de las turbinas y la construccion de los filos de las partes giratorias.

Los aspectos microestructurales de la solidificacién rapida no se conocen lo suficiente.
Entre las ventajas que se atribuyen al proceso cabe destacar: tamario del grano mas fino,
aumento de la solubilidad sélida de elementos aleantes, disminucidén de segregaciones,
dispersion uniforme de precipitados y formacion de fases metaestables.

La disminucion del tamafio del grano conduce, ademas, a la mejora de las propiedades
mecanicas a temperatura ambiente. Sin embargo, dado que las superaleaciones se
disefian para trabajar a altas temperaturas, y en este estado un tamafno de grano fino
debilita el material por deslizamiento de fronteras de grano, en la mayor parte de los
casos es necesario realizar tratamientos térmicos posteriores.

Segun Y. Gu et. al (24), las de propiedades mecanicas de las aleaciones de base Niquel
obtenidas por solidificacién rapida pueden asegurarse en dos categorias. La primera
engloba los desarrollos basados en la mayor homogeneidad quimica y en consecuencia,

en el aumento de la temperatura de fusién incipiente. Esto ultimo es de una gran

9
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importancia practica en aquellos procesos que requieren tratamiento térmico posterior a
la temperatura mas alta posible. Por ejemplo, en el caso concreto de la recristalizacién
direccional, el proceso debe llevarse a cabo por encima de la temperatura de
solubilizacién de la fase y ya que estos precipitados impiden el libre movimiento de las
fronteras del grano. Los mejores resultados se obtienen cuando el gradiente de
temperatura en la intercara de recristalizacién es el maximo, lo que implica que la
diferencia entre la temperatura de solubilizacién de la fase y y la fusion incipiente debera
ser la mayor posible.

También se incluyen dentro de esta categoria los procesos de compactacion dinamica del
liquido. Estos se caracterizan porque la etapa de consolidacion en estado solido durante
el proceso el polvo, se elimina mediante la recogida del metal atomizado mientras esta en
estado pastoso.

La segunda categoria recoge los desarrollos experimentados como consecuencia del
tamano del grano mas fino, la extension de la solubilidad sélida, y la formacion de fases
metaestables. Una técnica reciente es alear con suficientes metaloides para obtener una
fase amorfa en la solidificacién. Una cristalizacion posterior origina una fina dispersién de

bromuros o carburos.

1.4. Propiedades de las superaleaciones

Las superaleaciones deben sus propiedades mecanicas a la presencia de precipitados
ordenados con una estructura, los cuales estan inmersos coherentemente en una matriz
de estructura desordenada. El desajuste reticular entre matriz y particulas tiene influencia
en las propiedades y vida util del material, al determinar los cambios morfolégicos y la
correlacion espacial de los precipitados durante el engrosamiento. Asi, la medicién de las
deformaciones dentro de la red del precipitado y en diferentes puntos alrededor de las
particulas es necesaria para el entendimiento de los cambios que las superaleaciones

sufren en su microestructura durante su operacion a altas temperaturas.

Las propiedades de las aleaciones dependen de su composicion y del tamaro, formay
distribucién de sus fases o microconstituyentes. La adicion de un componente aunque
sea en muy pequefnas proporciones, incluso menos de 1 % pueden modificar
intensamente las propiedades de dicha aleacién. En el caso de los aceros inoxidables
son las aleaciones ferrosas mas importantes a causa de su alta resistencia a la corrosion




8= = TRIBAJO DE DIPLOMA

en medios oxidantes para que el acero alcance la propiedad de inoxidabilidad debe

contener al menos 12 % de Cromo.

Entre los requisitos especificos que deben reunir los materiales para su uso a altas

temperaturas cabe destacar:

e Buena resistencia mecanica a la temperatura, garantizada en condiciones de tension

multiaxial y cargas ciclicas generadas por esfuerzos mecanicos y gradientes térmicos.

o Estabilidad microestructural. La microestructura, normalmente conseguida mediante
ciclos térmicos adecuados a las condiciones de servicio, no se debe degradar con el
tiempo, ni deben aparecer nuevas fases por una exposicién prolongada a altas

temperaturas de trabajo.

e Estabilidad quimica frente a los agentes externos.

e Bajo coste, evitando la utilizacién de elementos aleantes estratégicos.

1.5. Aplicaciones

Las superaleaciones se emplean para la fabricacion de piezas que deban trabajar en
dificiles condiciones de servicio: alta resistencia a acidos, vapores, corrosion, aguas

marinas, erosién, cavitacion, grietas por tension, temperaturas etc.

En el caso de los brazos del sistema de barrido de los hornos de reduccién, a manera de
ejemplo, soportan una accion combinada de altas temperaturas, altas fuerzas centrifugas,
vibraciones de bajo nivel, tensiones térmicas, fatigas térmicas asociadas con arranques y
paradas, ademas de corrosién en caliente por la accion de los gases reductores vy
oxidacion (23).

1.6. Aumento de la resistencia de las aleaciones a través de la precipitacion de

particulas coherentes

Para lograr el mejoramiento de ias condiciones de resistencia del HK-40 se han tenido en
cuenta los criterios que hasta el momento se han publicado con respecto a la produccion
de superaleaciones, y en especifico aquellas investigaciones encaminadas a fortalecer

materiales a través de la precipitacién de particulas coherentes.
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Se considerd la capacidad de elementos como el Aluminio y el Boro de favorecer la
ocurrencia de mecanismos de formacion y crecimiento de particulas coherentes. Estos
elementos ademas, mejoran las propiedades de los aceros que se emplean para
condiciones severas de servicio. Asi, las adiciones de Boro aumentan la ductilidad del
compuesto intermetalico que se forma de una manera espectacular, cambiando el modo

de fractura a transgranular que se presenta generalmente a temperatura ambiente.

Los Aluminuros de Hierro tienen elevada resistencia a la oxidacién y a la sulfuracion a
altas temperaturas, debido a la formacion de una capa protectora de Al,O3, muy
adherente. Ademas, la estructura ordenada que presentan, en el caso del Fe;Aly FeAl
no excluye, en principio, la posibilidad de presentar un buen comportamiento plastico.
Con lo cual los intermetalicos mas atractivos seran aquellos que tengan un alto contenido

en Aluminio, Cromo y Silicio con el fin de que dispongan de capas protectoras.

La eleccion de una estructura cristalina es importante para lograr plasticidad, esta con
alta simetria ofrecen mejores expectativas para alcanzar una razonable ductilidad.
Finalmente una resistencia mecanica a altatemperatura se obtiene con materiales de alto
punto de fusién ya que estos materiales retienen una resistencia significativa hasta 0.5-
0.6 Tf.

[§9]
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CAPITULO Il. Metodologia de la investigacién
2.1. Disefio de la investigacion

Existen dos métodos de planificacién de experimentos, el método estadistico y el método
clasico. Los métodos de planificacion estadisticos se utilizan generalmente cuando se
requieren encontrar las variantes éptimas de un proceso complejo con gran namero de
variables y donde es necesaria la variacion de diversos factores simultaneamente. Por
otra parte, el campo del método clasico se limita a la obtencién de las dependencias
particulares entre dos o tres parametros. Estas dependencias son interesantes,
principalmente para la interpretacion teorica (15).

El desarrollo de la metodologia de trabajo y del estudio experimental de la obtencion de
aleaciones HK-40 mejoradas a través de la adicién de diferentes porcientos de Aluminio,
se realiza con el objetivo de comprobar la prediccion teérica sobre la capacidad de
mejorar las caracteristicas de resistencia a altas temperaturas através de la precipitacion
controlada de particulas coherentes dispersas en la matriz.

La metodologia incluye la seleccién de variables que puedan ejercer una influencia
significativa en el proceso, el desarrollo de la matriz experimental, la obtencién de las
muestras, la realizacion de los ensayos y la corroboracion de los resultados obtenidos a
través de la caracterizacién microestructural.

2.1. 1. Eleccién de las variables de la investigacion

A partir del analisis realizado, se determinaron las variables a estudiar en el disefio y se
seleccionaron los niveles de trabajo. Tabla No.1.

Se escogieron como variables de entrada:

e Porciento de Aluminio afiadido.
e Temperatura de envejecimiento.

o Tiempo de calentamiento.
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Tabla No. 1. Variables definidas

Variables Nivel Inferior  Nivel Medio  Nivel Superior
Porciento de Al (%) 3 10 18
Temperatura de Envejecimiento (°C) 750 800 860
Tiempo de Calentamiento (h) 2 3,5 5

Las variables de salida:
¢ Resistencia al impacto
e Resistencia ala traccion

e Dureza

2.1.2. Criterios de seleccion de las variables

La seleccion de los porcientos de Al que se adicionan estuvo basada en referencias
existentes, tomando en consideracion que en una aleacion austenitica los compuestos
NizAl y NiAl, se forman cuando el contenido de Al es menor que 3 6 cuando se encuentra
en el rango entre 17 y 25 %.

La temperatura de envejecimiento se determina por la correspondencia entre esta y las
temperaturas representativas de los hogares de los hornos que se emplean en la pre-

reduccion de minerales para la produccion de Ferroniquel.

Los tiempos totales de calentamiento se escogieron de acuerdo con la experiencia

industrial y las posibilidades reales del equipamiento existente.

2.1.3. Matriz experimental utilizada en el desarrollo de los experimentos

Para el desarrollo de los experimentos se uso el método factorial completo (25), o sea,
dos niveles con k factores (k=3), el cual se basa en el analisis de las combinaciones que
se establecen entre las variables y los niveles escogidos. El disefio incluyé la realizacion
de tres réplicas para un total de 24 experimentos.

En la tabla No. 2 se expone la matriz experimental descodificada, con los experimentos
distribuidos de forma aleatoria.
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Tabla No. 2 Matriz de experimentos

No. Ensayo Factor Parametro de Optimizacién
% Al T f
1 3 750 2 Y1
2 18 750 2 Y2
3 3 860 2 Y3
4 18 860 2 Ya
5 3 750 5 Ys
6 18 750 5 Ye
7 3 860 5 Y7
8 18 860 5 Ys

2.2. Obtencion de las probetas metalicas

2.2.1. Plantillas y moldes

Las plantillas se obtuvieron en el taller de plantilleria de la Empresa Mecanica del Niquel.
Se solicita la elaboracion de plantillas sueltas sin sistema de alimentacion, pues son estas
las que se emplean cuando se va a fabricar una sola pieza o una serie de pequefas
cantidades.

Se pretenden obtener semiproductos que se puedan emplear luego para la elaboraciéon
de las probetas segun el ensayo correspondiente y se fabricaron a partir de croquis
elaborados por los autores.

El moldeo se realizo en el Taller de fundicién de la EMNi mediante el moldeo manual. Las
arenas empleadas para la fundicién de las piezas de la aleacion HK-40 son arenas
Silice y Cromita, las cuales responden a las exigencias del proceso tecnolégico tales
como permeabilidad, penetrabilidad del gas, poder gasdgeno, higroscopicidad, ect; todo

esto con el objetivo de lograr una mejor obtencién de piezas fundidas.

2. 2.2. Calculo de carga

Para la evaluaciéon de la influencia del porciento de Al como agente formador de
particulas coherentes, se obtuvieron probetas de HK-40 con adiciones de 3 y 18 porciento
de Aluminio.
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Para el calculo de carga se empled el programa ORCAC (22). Este Software tiene
soporte en el Microsoft Excel del Windows 2000 y es el que se emplea actualmente en el

Taller de Fundicién de la EMNi para todas las operaciones de fusion.

Los resultados obtenidos se muestran en la tablas No.1 y No.2 de los anexos.

2.3. Metodologia para la realizacién de ensayos

2.3.1. Fundamentos del ensayo de resistencia al impacto

En elementos sometidos a efectos exteriores instantaneos o variaciones bruscas de las
cargas, las que pueden aparecer circunstancialmente, su falla se produce generalmente,
al no aceptar deformaciones plasticas o por fragilidad, aun en aquellos metales
considerados como ductiles. En estos casos es conveniente analizar el comportamiento

del material en experiencias de choque o impacto.

El ensayo de traccion estatico proporciona valores correctos de la ductilidad de un
metal, no resulta preciso para determinar su grado de tenacidad o fragilidad, en
condiciones variables de trabajo.

Los ensayos de choque determinan, pues, la fragilidad o capacidad de un material de
absorber cargas instantaneas, por el trabajo necesario para introducir la fractura de la
probeta de un solo choque, el que se refiere a la unidad de area, para obtener lo que se
denomina resiliencia. Este nuevo concepto, tampoco ofrece una propiedad definida del
material, sino que constituye un indice comparativo de su plasticidad con respecto a las
obtenidas en otros ensayos realizados en idénticas condiciones, por lo que se deben
tener muy en cuenta los distintos factores que inciden sobre ella.

O sea, que el objeto del ensayo de choque es el de comprobar si una maquina o
estructura fallara por fragilidad bajo las condiciones que le impone su empleo, muy
especialmente cuando las piezas experimentan concentracion de tensiones por cambios
bruscos de seccién, maquinados incorrectos, fileteados, etcétera, o bien verificar el

correcto tratamiento térmico del material ensayado.




M7 T TRABAIO DE DIPLOMA

Método de ensayo

Los ensayos dinamicos de choque se realizan generalmente en maquinas denominadas
péndulos o martillo pendulares, en las que se verifica el comportamiento de los
materiales al ser golpeados por una masa conocida a la que se deja caer desde una
altura determinada, realizandose la experiencia en la mayoria de los casos, de dos
maneras distintas el método 1zod y el método Charpy. En ambos casos la rotura se

produce por flexion de la probeta, por lo que se los denomina flexion por choque.

Flexion por choque sobre barras simplemente apoyadas (Método Charpy)

Con la finalidad de que el material esté actuando en las mas severas condiciones, el
método Charpy utiliza probetas ensayadas (estado triaxial de tensiones) y velocidades
de deformacion de 4,5 a 7 m/s, entorno recomendado por las normas el de 5 a 5,5 m/s.

Las probetas se colocan, como muestra la figura siguiente, simplemente apoyadas sobre
la mesa de maquina y en forma tal que la entalladura se encuentra del lado opuesto al
que va a recibir el impacto. En la misma figura se puede observar la correcta posicion
del material asi como también la forma y dimensiones de los apoyos.

Es aconsejable realizar el ensayo de choque por el método Charpy, con el empleo de
probetas entalladas aprobadas por ISO (Internacional Standard Organizacién, |.S.A) que
tienen las dimensiones indicadas en la Figura No. 1 (ver en las fotos No. 3y No.4 de los

anexos las probetas que se utilizaron para realizar el ensayo de resistencia al impacto.)

50 mmn

10 mm

Z

Fig. No. 1. Probeta entallada

La resiliencia al choque resulta, segun este método, el trabajo gastado por unidad de
seccion transversal para romper al material de un solo golpe. Asi, la resistencia al

impacto, K, responde a la expresion:

K= Ao/S
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Donde:
Ao: Trabajo (J)

S: Area de la Seccion transversal (mm?)

2.3.2. Fundamento del ensayo de resistencia a la traccion

Las probetas para los ensayos de traccion pueden ser: industriales o calibradas; estas
ultimas, se emplean en experiencias mas rigurosas y adoptan formas perfectamente
cilindricas o prismaticas con extremos ensanchados, no solo para facilitar su sujecion en
la maquina de ensayo, sino para asegurar la rotura dentro del largo calibrado de menor
seccién. En estos se marcan los denominados “Puntos fijos de referencia” a una distancia
inicial preestablecida que permitira después de la fractura, juntando los trozos, determinar
la longitud final entre ellos (L).

Estos hechos han motivado la normalizacion de la longitud inicial, estipulandose que dos
0 mas ensayos pueden compararse en sus alargamientos si las probetas son
geométricamente semejantes, lo que se logra cuando lo es proporcional al didmetro o raiz
cuadrada de la seccidn. O sea, que los ensayos sobre probetas distintas resultan
comparables si se cumple que la ley de semejanza:

L
1,0 =K S“ K=- 0 i

El grafico de la probeta de traccion a utilizar es segun ISO es la que se representa en la
figura No. 2 (ver en las fotos No. 56 de los anexos las probetas que se utilizaron para
realizar el ensayo de resistencia al impacto.)

S = bl Didgmetro 20mm _____________

~ Distancia inicial de referencia 200 mm,

Fig. No. 2. Probeta de traccion

31



I TRABAJO DE DIPLOMA

Un cuerpo se encuentra sometido a traccion simple cuando sobre sus secciones
transversales se le aplican cargas normales uniformemente repartidas de modo de tender

a producir su alargamiento.

Por las condiciones de ensayo, el de traccion estatica es el que mejor determina las

propiedades mecanicas de los metales, o sea aquella que definen sus caracteristicas de

resistencia y deformabilidad. El ensayo de traccién permite obtener, bajo un estado
simple de tension, el limite de elasticidad o el que lo reemplace practicamente, la carga
maxima y la consiguiente resistencia estatica, en base a cuyos valores se fijan los de las
tensiones admisibles o de proyecto (G.um) Y mediante el empleo de medios empiricos se

puede conocer el comportamiento del material sometidos a otro tipo de solicitaciones
(fatiga, dureza, etc.).

Cuando la probeta se encuentra bajo un esfuerzo estatico de traccion simple a medida
que aumenta la carga, se estudia esta en relacion con las deformaciones que produce.
Estos graficos, permiten deducir sus puntos y zonas caracteristicas y se pueden obtener
directamente de la maquina.

Modo y tiempo de aplicacién de las cargas

La carga debe aplicarse de tal manera que el esfuerzo resulte uniformemente destruido
sobre la seccion transversal del material.

Tratandose de ensayos estaticos el incremento de carga se efectua en forma muy lenta,
para evitar los efectos de las fuerzas de inercia, velocidad que se fija segun las normas y
materiales, adoptandose generalmente una variacion de 0,1 Kgf/mm? y por segundo
aproximadamente hasta alcanzar el limite de fluencia, a partir del cual puede llegarse

como maximo a 50 Kgf/mm? por minuto.

Resulta de gran importancia la velocidad de la aplicacion de la carga de ensayo, pues su
incremento produce un retraso en la aparicion de las deformaciones plasticas y un
aumento de la resistencia del material. Silas cargas se aplican en forma extremadamente
lentas, se obtiene una disminucion del limite de fluencia y un aumento de la resistencia,

aunque a expensas de la ductilidad, que disminuye considerablemente.
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Determinaciones efectuar en un ensayo de traccion estatico

El ensayo de traccidn es el que mejor define las “propiedades mecanicas” de los metales
sometidos a la accion de cargas estaticas. Estas propiedades quedan determinadas si se
calcula la aptitud del material a resistir las cargas que le pueden ser aplicadas
(propiedades de resistencia) y las deformaciones que experimente por la accidén de estas
(propiedades de deformaciones).

Propiedades Mecanicas de Resistencia

Del grafico de ensayo pueden determinarse los valores de las cargas a los limites
proporcionales y de fluencia y la que corresponde a la maxima, que permiten calcularlas

tensiones convencionales que fijan las propiedades de resistencia.

Resistencia estatica a la traccion:

Pmax

So

Tension al limite inicial de fluencia:

OET=

[Kgf/mmz]

Or = % [Kgf/mmz]

Tensién al limite convencional 0,2:

T = B[-]—z [Kgf/mmz]
So
Donde:
Pmax: Carga maxima (Kgf)
Pp: Carga al limite proporcional (Kgf)
Pf. Carga de fluencia (Kgf)

Su: Area de la seccion trasversal (mm?)

La determinacién de los limites convencionales requiere el empleo de extensémetro o

magquinas con registradores electrénicos.
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Propiedades Mecanicas de Deformabilidad

Alargamiento de Rotura: si antes de comenzar las experiencias se marcan sobre la
probeta, en una generatriz o recta, los puntos de referencia de acuerdo con la norma
aplicada después del ensayo, juntando los trozos, es factible medir la distancia que los

separa, de modo que el “alargamiento total” resulta:

0%= o '.Ll 100 (Alargamiento de rotura)

Li

Donde:
Li: Longitud inicial (mm)

Lf: Longitud final (mm)

Conocido este valor, se puede determinar el “alargamiento de rotura”, que no es mas que
el alargamiento unitario convencional correspondiente a la fractura.

Estriccion

Una vez alcanzada la carga maxima se produce un estrangulamiento en una zona
determinada de la probeta. Esta disminucion de seccion hace que se llegue a la rotura
cuando la carga es inferior a la maxima aplicada, diferencia que se acrecienta con la
ductilidad del material.

v v

S -8,
Y% = 3 L 100( Estriccion)

]

Donde:
St Seccion final (mm)

Sj: Secciodn inicial (mm)

La estriccion sera, entonces, la disminucion relativa porcentual de la seccion transversal

de la rotura.



o,

%

IF TRABAJO DE DIPLOALL

2.3.3. Fundamentos del ensayo de dureza

Por medio de este método se obtienen caracteristicas mecanicas importantes en forma

rapida y no destructiva y se pueden realizar en piezas ya elaboradas.

Definicion:
"La mayor o menor resistencia que un cuerpo opone a ser rayado o penetrado por otro”

o "la mayor o menor dureza de un cuerpo respecto a otro tomado como elemento de
comparacion”.

Meétodos de dureza

~  Ensayo estatico de penetracion.
- Ensayo de rebote.
e Ensayo de rayado.

»  Ensayo de abrasién y erosion.

Dureza Rockwell

Se calcula la dureza en base a la profundidad de penetracion y la carga total no se
aplica en forma continua. Hay una carga inicial y otra adicional (varia segun las

condiciones de ensayo).

El valor se obtiene en lectura directa del dial del indicador. La dureza esta dada por el
incremento de penetracién debido a la accion de la carga adicional y una vez suprimida
esta, la carga inicial es de 10 kgf y las adicionales son de 50, 90 y 140 Kgf y los
penetradores utilizados son: bolilla de 1/16”, 1/8", 1/4", 1/2" o cono de diamante. Las
escalas mas usadas son HRC (con cono de diamante y carga de 150Kgf) y HRB (con
bolilla de 1/16” y carga de 100 kgf).

Las probetas para el ensayo de dureza se pueden observar en el la fotos No.1y No.2
de los anexos.

2.3.4. Caracterizaci6n de la morfologia de las particulas

El instrumento basico con que se trabaja es el microscopio metalografico. Con él, se

puede determinar el tamaro y la morfologia de los granos asi como el tamano, formay
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distribucién de las diversas fases o inclusiones presentes, parametros muy relacionados

con las propiedades del material examinado.

Pueden usarse otras técnicas como la medicién de dureza, resistometria, difracciéon de
rayos Xy microscopia electronica, por ejemplo, pero nunca se prescinde del microscopio
optico metalografico.

El éxito de este primer analisis depende en gran medida de la preparacion previa de la
muestra o probeta, por lo que esta constituye, sobre bases cientificas, practicamente todo

un arte ya que depende mucho de la habilidad y experiencia personal del operario.

Se pretende conseguir una superficie espectacular, perfectamente plana y exenta de toda
raya, a lo que resulta en la practica muy dificil si no se tiene un gran experiencia. Para
ello, se sigue una metodologia adecuada y se observan determinadas reglas y
precauciones.

La muestra debe ser lo mas representativa posible de la estructura que se pretende
estudiar. Si, por ejemplo, se trata de estudiar un fallo del material (grieta o rotura), la
muestra debe tomarse de una zona lo mas proxima a la regién donde se produjo el fallo

y compararlas luego con otra obtenida en una regién normal.

Los cortes para hacer las muestras pueden hacerse manualmente o con sierras
especiales a.base de abrasidn, segun la dureza del material objeto de estudio. En todos
los casos, sin embargo, es una precauciéon fundamental, evitar que las muestras se

calienten paraimpedircambios en la estructura, lo que falsearia el analisis.

Desbaste y Pulido
a) Desbaste

El método mas empleado actualmente es el de usar pulidoras mecanicas de rotacién, que
trabaja con papeles abrasivos de inmersion, generalmente de Carburo de Silicio, bajo un

chorro constante de agua que actua como lubricante y como refrigerante.
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La muestra se sostiene con firmeza, se presiona uniformemente y se coloca de modo que
las rayas del pulido sean transversales a la direccion en que rota el papel, de modo que

cada pase de un papel de esmeril a otro borre las huellas que dejo el anterior.

Los papeles abrasivos se usan en una secuencia, que logicamente, va de mayor a menor

y esto se regula segun ciertos codigos numéricos.

La secuencia esta determinada por el tamafio de grano del abrasivo. Los numeros estan
relacionados con la cantidad de granos del abrasivos por unidad de superficie, por lo que
se entiende que el numero debe ir de menor a mayor en la medida que el tamario del
grano del abrasivo disminuye. En caso una secuencia aproximada de estos papeles
podria ser de 80, 120, 220,280, 400, 600 y 800.

b) Pulido

Los fundamentos del método y también sus objetivos son los mismos, pero la base
material cambia. Aqui se emplean las pulidoras mecanicas de pafios cuyos abrasivos
son pastas hechas a base de materiales como Dioxido de Cromo, polvo de Diamante,
Aluminio y otros; sus lubricantes son agua alcohol y otros especiales.

Es importante destacar que durante toda la etapa del desbaste y pulido, debe tenerse
especial cuidado con el lavado minucioso de la muestra antes de pasar de un abrasivo a
otro, ya sea de papel o en pafio, pues de lo contrario se contaminaria y se echaria a
perder. EI medio de lavado puede ser agua, alcohol, u otro, segun el caso.

También existe el método del pulido electrolitico que pude sustituir al pafio. Cuando se
emplea el electropulido como etapa final del pulido, se elimina esta capa por medio de la
accién quimica del electrolito sobre la muestra que actua disolviéndola. Ciertamente este
es un método mas refinado, pero también mas engorroso y caro, luego solo se emplea
justificadamente.

Ataque quimico

Aunque en la etapa anterior se logre alcanzar lo que se llama un pulido especular, esto

no basta para revelar la estructura de la muestra o probeta.
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En efecto, si se logra un pulido asi, bajo el microscopio solo se ve una luz intensa, muy
brillante, reflejada en la superficie pulida que se ha convertido en un pequefo espejo

plano.

Para poder revelar la estructura interna de la muestra (microestructura), las fronteras de
grano, las fases presentes y los subgranos, es necesario que cada parte de la muestra
refleje la luz de modo desigual. Debe haber un necesario contraste para poder diferenciar
las partes constituyentes, que es el objetivo deseado. Todo esto se logra mediante el

ataque quimico que es selectivo en su velocidad de reaccion.

Los reactivos de ataque pueden ser las sustancias quimicas mas diversas, pero un lugar
primordial lo ocupan los acidos inorganicos como el nitrico, clorhidrico y fluorhidrico en

diversos medios fluidos, entre los que abundan el agua y el alcohol etilico.

El ataque escogido depende de lo que se desee revelar (por ejemplo: fronteras de grano
o diferenciar una fase de otra). Una vez mas, al finalizar esta etapa de ataque quimico, la
muestra debe lavarse muy bien y secarse rapidamente, tanto para detener el ataque y
evitar el posible deterioro de la muestra antes de su estudio (que se queme o se oxide
muy rapidamente), como para proteger los lentes del microscopio 6ptico de posibles
vapores 0 inclusos pequefas gotas de reactivo que puedan danarlos de forma

irreversible.

Las fotografias obtenidas de estos examenes (ensayos micrograficos), genéricamente
llamados “Microfotografias”, se logran con la ayuda del microscopio metalografico, cuyos
principios Opticos y de observacion no difieren mayormente de los comunes.

Por otra parte, con la observacién de las estructuras micrograficas y por comparacion con
microfotografias, es posible deducir el contenido aparente de Carbono, finura y variedad
de los componentes, clasificacion de aceros, reconocer las inclusiones por defectos de

fabricacion (6xidos, silicatos, oxisulfuros, silicoaluminatos), etc.
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Capitulo Ill. Discusién y analisis de los resultados

3.1. Analisis quimico

Se trabajé con aceros provenientes de tres barras, una de cada material; el material fue
provisto por el Taller de Fundicién de la EMNi el cual garantiza las caracteristicas y
composicién quimica solicitada. Pero para asegurar que se trabaja con el material
especificado se le realiza un analisis quimico que tiene como objeto obtener los porciento
de cada uno de los componentes que lo integran.

Analisis quimico de las probetas

En este caso se recurrié al Laboratorio de muestras del Taller de Fundicién para realizar
los analisis de la aleacién a la que se le adicioné un 3 % de Aluminio. Los resultados se
obtuvieron en un Espectrofotdmetro de Admisién (para base Hierro, o sea para solo
analisis quimicos de materiales ferrosos), marca SPECTROLAB. El analisis consiste en
una chispa que ataca la muestra, lee el espectro y en funcion de la longitud de onda de
este espectro se determinan los componentes. El chispeo se realiza en varios lugares de
la muestra con una atmésfera de Argdn para eliminar el Oxigeno. De la serie de
mediciones se hace un promedio obteniendo asi el % de cada componente que forma el

acero.

Como el equipo de este Laboratorio no es tan completo en funcién a los elementos que
detecta, fue necesario llevar las muestras correspondientes al 10 y el 18 porciento al
Laboratorio Quimico del Centro de Investigaciones del Niquel. La técnica empleada en
este caso fue el de absorcién atdémica en un equipo PIE-IUNICAM de procedencia
britanica. Los resultados obtenidos se muestran en las tablas No.3 y No.4 de los anexos.

Se comprobd la composicion quimica de las muestras para verificarlas con los estandares
y establecer su correspondencia con la aleacion a investigar. De los valores anteriores se
concluye que todos los valores se corresponden con un ACERO HK 40. Las adiciones de

Al no alteraron de manera significativa la composicion quimica de esta aleacion.
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3.2. Dureza

Se realizaron tres ensayos de dureza en puntos diferentes de cada muestra en un
durémetro Rockwell del tipo SNIZU P01 modelo 2018 TP de procedencia soviética,

utilizando la escala Rockwell C.

Tabla No. 3. Dureza de las aleaciones HK-40 mejoradas.

No. Factor Dureza Rockwell
Ensayo % Al T t C
1 3 750 2 38
2 18 750 2 22
3 3 860 2 45
4 18 860 2 33
5 & 750 5 40
6 18 750 5 29
7 3 860 5 48
8 18 860 5 35

De acuerdo con los resultados obtenidos se nota que los mejores resultados se
corresponden con los menores porcientos de Aluminio, la mayor temperatura de
envejecimiento y el mayor tiempo de calentamiento.

3.3. Resistencia al Impacto

Los ensayos de impacto se emplean para medir la habilidad de una muestra o de un
articulo acabado para resistir el choque. El valor obtenido en el ensayo se corresponde
con la energia absorbida por el equipo de ensayo durante el proceso de rotura de la
probeta bajo un unico conjunto de valores para las variables que influyen en el
comportamiento.

Este experimento se realizé en la maquina de Charpy de procedencia checa marca 40-
ncns del Laboratorio de Resistencia de Materiales del ISMM. Los resultados se muestran
en la tabla No. 5 del anexo.

Estos resultados no demuestran una gran resistencia al impacto, sin embargo, coinciden
con los resultados hasta ahora obtenidos en el ensayo de dureza.
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Estos valores relativamente bajos se deben a que estos ensayos se realizaron a bajas
temperaturas (250-350°C) y este tipo de material posee dentro de sus caracteristicas, la
mas peculiar: tener un comportamiento fragil a temperatura ambiente a bajas
temperaturas.

3.4. Resistencia a la Traccién

Este ensayo es uno de los que sus resultados estan mas relacionados con las
condiciones de rotura en servicio. A través de él, se determinan algunas de las
propiedades mecanicas de los metales, o sea aquellas que definen sus caracteristicas de
resistencia y deformabilidad. El permitir obtener bajo un estado simple de tension, el
limite de elasticidad, la carga maxima y la consiguiente resistencia estatica, en base a
cuyos valores se fijan los de las tensiones admisibles o de proyecto lo convierten en un
ensayo muy importante.

Los ensayos se realizaron en una maquina TNJI-P-50 de procedencia soviética

perteneciente al laboratorio de Calidad de la Empresa Mecanica del Niquel.

Para acercar aun mas el comportamiento del material a las condiciones de servicio, el
ensayo se realizd calentando las probetas a temperaturas mayores que la temperatura
ambiente, en este caso hasta 550 ° C.

Los resultados se muestran en la tabla No. 6 de los anexos.

En esencia se repiten los mejores resultados de resistencia para aquellas combinaciones
en las que el porciento de Al es mas bajo (3 %). En el caso de las combinaciones del HK-
40 con adiciones de 18 % de Al las probetas no resistieron y se rompieron con la
aplicacion de la carga inicial.

3.5. Examen metalografico

Las operaciones de corte de las muestras se realizaron con una cortadora de metales
aplicando refrigeracion intensa con emulsién refrigerante para evitar transformaciones
adicionales en la estructura producto del calentamiento durante el corte. Las muestras,
debidamente marcadas, se sometieron a procesos de preparacion para su posterior

caracterizacion.
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La preparacion de las muestras para la caracterizaciéon metalografica se realizd segun los
procedimientos establecidos en las normas NC 10-56:86 y ASTM E3-95.

Durante el pulido se emplearon maquinas herramientas, pulidoras de laboratorio
aplicando técnicas de pulido manual. Las operaciones de clasificacion, preparacién y

pulido de las muestras se realizaron siguiendo la siguiente secuencia de operaciones:

1. Cepillado: Se aplicé el cepillado en dos caras aproximadamente paralelas en una
Maquina acepilladora

2. Rectificado: Horizontal 6T-82-1 con refrigeracion continua. Se designo una de las
caras para el pulido y ataque y la otra para el analisis quimico.

3. Pulido: Las muestras se pulieron en una Pulidora Metalografica modelo Montasupal
empleando papel abrasivo de las series 350, 500, 600 y 800, pafnos de fieltro y una

solucion de pasta abrasiva de Cr,O3 con granulometria de 3 pm.

4. Limpieza, lavado y secado: Después de la adecuada preparacion de las superficies,
las probetas se lavan con acetona para eliminar restos-de grasa, polvo y pasta de pulir
cuidando no frotar la superficie pulida. Posteriormente se limpian con etanol absoluto para

eliminar cualquier vestigio de humedad.

5. Ataque de las superficies a investigar: Inmediatamente después de la limpieza, se
procedio a realizar el ataque de las superficies a investigar. Se emplearon las técnicas de

ataque manual por inmersion segun ASTM E262-Practice A. En los laboratorios del ISMM

y el ISPJAE se aplicé el ataque por inmersion de las muestras durante 5 segundos con
los reactivos de Marble.

6. Limpieza y secado: Después de atacadas, las superficies de las muestras se lavan
con agua destilada y posteriormente en alcohol para finalmente secarlas en aire caliente.

A continuacion se expondran los resultados de la caracterizacidén metalografica segun un

orden establecido teniendo como criterio la calidad de las aleaciones obtenidas.
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3.5.1. Microestructura del HK-40 mejorado con adicion de un 3 % de Aluminio

El material de partida se sometio a un tratamiento térmico de envejecimiento a diferentes

temperaturas y diferentes tiempos de calentamiento, obteniéndose 4 grupos de probetas
segun el tratamiento térmico aplicado.

En sentido general las muestras aleadas con 3 % de Aluminio presentan tamafnos de
granos entre 6y 7 segun GOST 5639- 65, con diametro promedio de los granos de 38.25
pm. En todas las muestras se observdo una estructura austenitica con cristales
equiaxiales y precipitacion de carburos a lo largo de las fronteras del grano, tipico de las
aleaciones del sistema Fe-Cr-Ni-C, con un ordenamiento de los cristales que revelan la

ocurrencia de los procesos de recristalizacion durante el envejecimiento.

En las caracteristicas metalograficas de la aleacion, como se observa en la micrografiade
la Figura No. 1, no existen zonas de empobrecimiento del Cromo en la matriz evidenciado
por el ataque selectivo en presencia del reactivo de Marble. De acuerdo con las
tonalidades obtenidas, solo se distinguen dos zonas: el borde de los granos, constituido
por las franjas de carburos coloreados en tono claros y el interior del grano, coloreado en
tono casi uniforme en tonalidad mas oscura. Esa regularidad permite afirmar que la
presencia de Aluminio en cantidades de hasta 3 %, no incrementa la velocidad de

difusion del cromo desde la matriz hasta el borde de los granos.

Figura No. 3. Acero HK-40 con un 3 % de Al envejecido
a 860°C por 2 horas.

Aleacion No. 7. En el interior de los granos se revelaron finos precipitados de particulas

que se extienden uniformemente hasta el limite de los carburos en la frontera del grano
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como se observa en la Figura No. 2. Se puede apreciar, ademas, alrededor de las
franjas de carburos precipitados en los bordes de los granos, la existencia de una
delgada franja coloreada en un tono mas oscuro que el interior del grano como resultado
del empobrecimiento en Cromo de la matriz metalica.

Figura No. 4. Acero HK-40 con un 3 % de Al envejecido
a 860°C por 5 horas.

Aleacién No. 3. Los precipitados finos de particulas en el interior del grano se revelaron
con un grado de dispersién ligeramente inferior a lo observado en la aleacién 7,
apreciando a su vez una delgada zona contorneando las franjas de carburos en el borde

de los granos coloreada de un azul ligeramente mas intenso que el interior.

Aleacion No. 5. En este caso la microestructura se reveld de forma similar a la aleacion
7, con la diferencia de que la franja de carburos se mostraron mas irregulares con

tendencia a estructuras aciculares.

Aleacién No. 1. Para esta combinacién fue caracteristica la existencia de precipitados de
particulas mas dispersas y por lo tanto interiores de zonas con menor densidad de
particulas, fenédmeno que se atribuye al insuficiente tiempo de envejecimiento.

3.5.2. Microestructura del HK-40 mejorado con adicion de un 18 % de Aluminio

Al igual que en caso anterior, se obtienen cuatro grupos de probetas cuyo analisis

microestructura se presenta a continuacién.

En el caso de la adicion de un 18 % de Aluminio, si se observan diferencias en las

tonalidades, y esto se puede observar en la Figura No. 3. En sentido general, el tamario
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los de granos fue de 5 segun GOST 5639-65 con un diametro promedio de los granos

de 54 pm.

Por lo tanto, en la zona coloreada de carmelita, existe un empobrecimiento del Cromo
en las zonas adyacentes de las frontera de los granos. Esta regularidad evidencia que
con el incremento de contenido de Aluminio hasta el 18 % se favorece la difusion del
Cromo desde la matriz hasta la frontera de los granos.

Figura No. 5. Acero HK-40 con un 18 % de Al envejecido a 860°C
por 5 horas.

Aleacién No. 8. En el interior de los granos se observaron particulas finas precipitadas
en forma muy densa, con un nivel de dispersion mucho menor que las muestras de 3%
de Aluminio; pero distribuidas en todo el interior del grano y extendiéndose hasta la
frontera de los mismos. Las franjas de carburos, como regularidad, poseen un mayor
ensanchamiento y grado de acicularidad que las franjas de carburos precipitadas en los
bordes de los granos de las muestras con 3 % de Al. En el interior de los granos se
revelaron ante el ataque con el reactivo de Marble, dos zonas perfectamente
diferenciadas: una zona central coloreada de verde azul y una franja intermedia entre
esta porcion central y la franja de carburos coloreada en carmelita como resultado del
empobrecimiento en Cromo de la franja intermedia. Hay que destacar que las particulas
precipitadas aparecieron distribuidas con una densidad uniforme indepgndientemente
del contenido de Cromo en el interior del grano.
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Aleacion No. 4. Se obtuvo una microestructura similar a la de la aleacion 8, pero con
menor dispersion de las particulas precipitadas.

Aleacioén No. 6. Las caracteristicas microestructurales en este caso no se diferenciaron
sustancialmente de las aleaciones 8 y 4, excepto el grado de acicularidad de las franjas
de carburos que se incremento ligeramente y la dispersion de las particulas fue menor,
prevaleciendo la regularidad en la distribucion de las mismas a través del interior del
grano.

Figura No. 6. Acero HK-40 con un 18 % de Al envejecido
a 750 °C por 5 horas.

Aleacion No. 2. En la muestra envejecida a 750°C durante 2 horas la dispersion de las
particulas fue también menor, manteniéndose las caracteristicas en cuanto a la
acicularidad de los carburos en el borde de los granos y el empobrecimiento en Cromo
en las zonas adyacentes de las mismas.
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Conclusiones

A través de la realizacion de este trabajo llegamos a las siguientes conclusiones:

1. La adicion de Aluminio garantiza la precipitacion de compuestos intermetalicos en la
matriz y el incremento de la resistencia mecanica de la aleacion HK-40.

2. La aleaciones HK-40 mejoradas que poseen mejores propiedades de resistencia y
cuyas microestructuras representan una estructura austenitica reforzada con
particulas de un compuesto intermetalico son aquellas en las que se adicioné un 3 %
de Aluminio.

3. Del analisis microestructural de las aleaciones de hasta 3 % Aluminio resulté que en
todas las muestras se observé una estructura austenitica con cristales equiaxiales 'y
precipitacion de carburos a lo largo de las fronteras del grano, tipico de las
aleaciones del sistema Fe-Cr-Ni-C, con un ordenamiento de los cristales que revelan
la ocurrencia de los procesos de recristalizacion durante el envejecimiento, ademas
no hay manifestaciones de la existencia de zonas de empobrecimiento del Cromo en
Ia matriz.

4. El tratamiento térmico de envejecimiento aplicado a las aleaciones influye de una
manera decisiva en la obtencién de propiedades de resistencia de la aleacién,
obteniéndose mejores parametros a mayor temperatura (860°C) y mayor tiempo de
calentamiento (5 horas).
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Recomendaciones
1. Estudiar aleaciones HK-40 con adiciones de Aluminio menores de un 3 %.
2. Estudiar el efecto del Boro en el aumento de la plasticidad en la aleacién HK-40.

3. Aplicar técnicas de microscopia electronica de barrido y microanalisis para la

realizacion de un estudio completo y mas profundo de la influencia de la adicion del
Aluminio en la aleacion HK-40.

4. Realizar el procesamiento estadistico de los resultados obtenidos para definir la

dependencia entre las variables involucradas en los analisis.
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Tabla No.1. Célculo de carga del HK-40 mejorado para un 18 % de Al.

Elementos de Carga Masa (Kg)
Carbén 2.7
FeSi 7.2
Mn 0.0
FeMn 0.0
FeCr 176
Sinter de Niquel 108
FeMo 0.0
Cu 0
FeTi 0.0
FeV 0.0
Al 85.1
Zn 0
Sn 0
Ca 0
P 0
S 0
Chatarra 121
~Horno induccién

Cantidad de material 500 Kg
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Tabla No.2. Célculo de carga del HK-40 mejorado para un 3 % de Al.

Elementos de carga Masa (Kg)
Carbén 04
FeSi 1.2
Mn 0.0
FeMn 0.0
FeCr 30
Sinter de Niquel 17
FeMo 0.0
Cu 0
FeTi 0.0
FeV ' ' 0.0
Al ' 438
Zn ' 0
Sn 0
Ca 0
P 0
S 0
Chatarra 26.6
Horno Induccién

Cantidad de material 80 Kg
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Tabla No. 3. Composiciéon quimica del HK-40 con adicion de un 3 % de Al

Elemento % en masa
(& 0.51
Si 0.83
Mn 1.03
P 0.016
S 0.022
Cr 23.84
Mo 08
Ni 21.99
Al 3.00
Co 0.21
Cu 0.07
Ti 0.014
VvV 0.02
PB 0.002
Sr 0.09
As 0.006
B 0.001

Fe
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Tabla No. 4. Composicion quimica del HK-40 con adicion de un 18 % de Al.

Elemento % en masa
C 0.49
Si 0.85
Mn 1.05
P 0.014
S 0.020
Cr 12.51
Mo 0.9
Ni 22.63
Al 18.00
[ Co 0.23
Cu 0.08
Ti 0.012
V - 0.03
PB - ' 0.009
Sr 0.05
As 0.007
B 0.0010

Fe 43.12
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Tabla No. 5. Resultados del ensayo de Resistencia al impacto.

No.
Ensayo

0 N O O~ WN =

% Al

18

18

18

18

Factor
T

750
750
860
860
750
750
860
860

G 0 DN NN

Resistencia al Impacto

Energia de
Impacto (J)

54.8
52.7
56.5
47
65.8
49.8
70.05
33.7

Resistencia a la
rotura (J/mm’)

56
54
58
49
70.58
50.08
754
37.02
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Tabla No. 6. Resistencia estatica y limite inicial de fluencia de aleaciones HK-40

mejoradas.
S [T Re3|ster(1£|f7r:rrl1a2|)traccmn
% Al T t OTE Of
1 3 750 2 71.43 68.75
2 18 750 2 38.45 22.81
3 3 860 2 75.07 70.36
4 18 860 2 35.02 18.29
5 3 750 5 73.98 71.02
6 18 750 5 38.30 23.34
7 3 860 5 75.89 72.65
8 18 860 5 36.76 20.44
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Foto No.1. Probetas para el ensayo de dureza.

i R

Foto No.2. Probetas para el ensayo de dureza (vista superior).
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Foto No.3. Probetas para el ensayo de resistencia al impacto (vista superior).
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Foto No.5. Probetas para el ensayo de traccion.






