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RESUMEN

El trabajo tiene como objetivo determinar el comportamiento microestructural de una superaleacion
base niquel hastelloy C-276 expuesta a tratamiento térmico. Para el desarrollo del trabajo se realiz6
el analisis microscdpico del cuerpo de una cufia, determinando que la misma para su funcionamiento
se obtiene a través del método de forjado. Fueron preparadas muestras con dimensiones de 15 X
15, cortadas longitudinalmente del cuerpo de la cufia. Las mismas fueron sometidas a tratamiento
térmico de austenizado a una temperatura de 1 050 °C, con tiempo de permanencia de una hora.
Para revelar la estructura metalografica se emple6 la electrélisis, teniendo en cuenta las propiedades
de esta aleacion. Luego del tratamiento térmico, la estructura de austenita dendritica obtenida por el
proceso de forjado, se transformé a fases de austenita y martensita, con granos mas pequefios,
dispersos sobre la matriz, con un incremento de la dureza desde 235 HV para la muestra forjada,
hasta 380 HV luego del tratamiento térmico, por la formacién de martensitica hasta un 64,87 %,
después del temple en agua. Se realizd la valoracién econémica relacionada con el procedimiento,

asi como la incidencia del proceso en el medio ambiente.

Tesis en opcion al titulo de Ingeniero Metalurgico Sailis De la Cruz Molina



M Instituto Superior Minero Metalirgico “Dr. Antonio Nuhez Jiménez

ABSTRACT

The work as at determining behavior microstructural of a host super-alloy nickel hastelloy C-276
exposed to heat treatment. The microscopic analysis of the body of a wedge, determining that the
same for his functioning obtains itself through the method came true for the development of the work
of forged. Signs with dimensions of 15 X 15 prepared, cuts longitudinally of the body of the wedge.
The same were submitted to austenized heat treatment to a temperature of 1 050 °C, with time of
permanence of an hour. Metallographic used the electrolysis itself in order to reveal the structure,
taking into account this alloy property. Right after heat treatment, dendritic obtained by the process
structures it of austenita of forged, 64.87 % were transformed to phases of austenita and martensitic,
with smaller, dispersed grains on the womb with an increment of the hardness from 235 HV, for the
sign forged, to 380 HV right after the heat treatment by martensitic formation, to one, after the
character in water. The cost-reducing assessment related with the procedure, as well as the

incidence of the process in the middle ambient came true.

Tesis en opcion al titulo de Ingeniero Metalurgico Sailis De la Cruz Molina



M Instituto Superior Minero Metalirgico “Dr. Antonio Nuhez Jiménez

TABLA DE CONTENIDOS Pag.
INTRODUCCION. ...ttt 1
1. MARCO TEORICO. ANTECEDENTES INVESTIGATIVOS.............c.coovivieiieeenne, 4
10 INEOAUCCION. ... 4
1.2.  Desarrollo de las superaleaciones base niquel..............cccoovvvviiiiiiiii e 4

1.2.1.  Resistencia de las superaleaciones base niquel......................ccccceveeeeees. 8

1.2.2.  Caracteristicas de la superaleacion hastelloy C-276.................ccoovvevnenee M
1.3.  Tratamientos térmicos de las superaleaciones. ...........cccuvvveviiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeen. 13
1.3.1.  Efecto del tamafio del grano en las superaleaciones...................ccceeenne 14
1.4.  Procesos de conformado por fOrja............couiiiiiiiiiiiiiiiiiiiee e 15
1.5.  Determinacién de la integridad de piezas por ultrasonido..............ccccvvvvevvivvnnnnnnn. 17
1.5.1.  Teoria del urasonido..............uuvviiiiiiiiiiiiiiiiiiee e 18
1.6.  Resistencia a la corrosion de los aceros inoxidables...............cc.ccccoeeiiii i, 19
1.7.  Conclusiones del capitulo I.............oooiiiiiiiiiiie s 22
2, MATERIALES Y METODOS..........ooviiieieieeeeeeeeeee e 23
2.0, INTOAUCCION. ...t e e 23
2.2.  Composicion quimica de la superaleacion base niquel................vvvvvviiiiiiiiiinnnin, 23
2.3, SelecCion de [as MUESHAS. ........cceiiiiiiiiii e 24
2.3.1.  Preparacion de las muestras metalograficas............cccccceeeeeiiiviiinniiinne, 24
2.3.2.  Desbaste y pulido...........cooiiiiiiiiiiiii e, 25
2.3.3.  Pafios para pulido...........coooiiiiiiiiiiiiiiiiiii e 25
2.34. Pulidora metalografica Montasupal................ccoevviiiiiiiiiiiiiiii, 26

2.3.5.  Ataque de las muestras para su examen microscopico...............cccceeevene. . 26

2.36  Comportamiento microestructural de las muestras................ccoeeevvvvnnnnn, 27
2.3.7.  Microscopio Optico empleado. .............uuveveeiiiiiiiiiiiieeeeeee e, 27
2.3.8.  Ensayos de dureza aplicada a las muestras..............cccccvcieiiiiieeeeennnnn, 28
2.3.9.  Microscopio Optico para el analisis de imagenes..............cccvvvvevvvvvnnnnen, 30

2.4.  Horno empleado para el tratamiento térmico............ccccceeeviiiiiiie e 31

2.5.  Inspeccion mediante UrasoNido...........coouuviiiiiiiiiiiiiii e 31
2.6.  Diseno de eXPeriMENtOS ...........uuureriiiiiiiiieeeeeeee e e e 33
2.6.1.  Determinacion de los coeficientes de regresion............ccccevvvvvvvrieeeennnnn, 34

Tesis en opcion al titulo de Ingeniero Metalurgico Sailis De la Cruz Molina



M Instituto Superior Minero Metalirgico “Dr. Antonio Nuhez Jiménez

2.6.2.  Calculo de 1a vVarianza..............ccuvuviiiiiiiiiieee s 34
2.7.  Conclusiones del Capitulo 2............vvvviiiiiiiiiiiiiiici e 36
3. ANALISIS DE LOS RESULTADOS........ccoovvermrrirererereseessssessssssesesesssessssssesesessasans 37
3.4, INETOAUCCION. ...t e e a e 37
3.2.  Analisis de la compoSICION QUIMICA.........cevvviiriiiiiiiiie e e 37
3.3.  Analisis microestructural antes del tratamiento termico.............ccccccevviiiiiiinnn. 38
3.4.  Andlisis del tratamiento térmico de la aleacion hastelloy C-276................cccvvvveeeenn. 39
3.4.1.  Comportamiento microestructural de las muestras tratadas térmicamente...... 40
3.4.2. Determinacion del porciento de microconstituyentes. ............cccevvvvveeeennnne 41
3.5.  Andlisis del tratamiento térmico de la superaleacion hastelloy C-276....................... 43
3.6.  Procesamiento estadistico de [0S datos..............ccccoiiiiiiiiiiiiiii 44
3.6.1.  AnAliSiS A€ VaraNZa............cceviiieeeeeee e 44

3.7.  Analisis por el método de ultrasonido.............cccccceeeeeieieiiiiiiiiiee,. 49

3.8, Valoracion CONOMICA..........cooiiiiiiiiiiiiiiieiieieee et 46
3.9.  Valoracion del impacto medio ambiental................cccccoiiiiiiiiiiiiic e 48
3.10. Conclusiones del capitulo 3...........vvviviiiiiiieiiiee e 50
CONCLUSIONES GENERALES

RECOMENDACIONES

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

Tesis en opcion al titulo de Ingeniero Metalurgico Sailis De la Cruz Molina



_’_E Instituto Superior Minero Metaltrgico “Dr. Antonio Nuriez Jiménez

INTRODUCCION

En una era de aceleradas mejoras tecnologicas y de elevada competencia, eficiencia y ahorro de
costos son las palabras en auge. Las exigencias que deben cumplir los materiales son multiples:
resistencia elevada a cargas ciclicas, a presiones extremas, a ambientes corrosivos, a elevadas
temperaturas. Con frecuencia, estos requerimientos son contradictorios. Un material no puede ser
muy ductil y a su vez, poseer una resistencia al desgaste elevada. Asimismo, se pretende que éste

sea economico, facil de fabricar y de rapida disponibilidad.

Las nuevas tecnologias desarrolladas van encaminadas a una mejora constante de la calidad de vida
de sus habitantes. La industria tiene el compromiso de enfocar sus productos y servicios hacia el
beneficio de la sociedad. Para llevar a cabo este compromiso se les presenta el reto de crear, mejorar
e innovar sus productos y esto lo realizan mediante la investigacion constante y fructifera. Por mas de
veinte afios nuevos avances se han presentado en las diferentes industrias. A lo largo de décadas se
han mejorado muchos materiales y nuevos se han desarrollado los cuales cumplen con especificas

funciones que permiten que estas industrias sean pilares elementales del desarrollo sostenible.

Actualmente se busca que todos los procesos sean mas productivos con un bajo costo de produccion
especialmente en el sector industrial, en donde se utilizan diferentes tipos de maquinarias que estan
propensas a fallar por el desgaste de diferentes piezas, por tal motivo es de gran importancia crear
nuevas ideas que ayuden a mitigar estos efectos ya que afectan claramente al resultado final, el costo
econdmico e incluso el ambiental ya que usan materiales que esencialmente no son los mas

adecuados para cumplir distintas tareas.

Practicamente todo material que es sometido a un trabajo por mas minimo que sea, presenta un tipo
de desgaste que varia por las condiciones de trabajo a las cuales esta sometido, por ende, tiende a
perder sus caracteristicas ya sean mecanicas o fisicas (reduccion de material, tolerancias) y que a la

larga aumentan la frecuencia de mantenimiento de los componentes.

Las superaleaciones son materiales que mantienen sus propiedades de resistencia mecanica a
elevadas temperaturas y tienen su mayor aplicacion en la industria aeroespacial, energética y minera.
Estas aleaciones son procesadas bajo diferentes condiciones térmicas y mecanicas, principalmente,
buscando la mejora de sus propiedades finales que puedan resultar en mayor utilidad y vida del

material.

Tesis en opcion al titulo de Ingeniero Metalurgico Sailis De la Cruz Molina
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Los rangos de aplicaciones para tales superaleaciones son utilizados para expandirse a muchas otras
areas de aplicacion, incluyendo turbinas de gas, cohetes, industria quimica, plantas de petroleo. Estas
en particular estan situadas como una de las aplicaciones de mayor demanda por su habilidad de
retener mas su resistencia después de largas exposiciones de tiempo a temperaturas alrededor de los
650 °C. Su versatilidad se basa en el factor que combina su alta resistencia con su buena ductilidad a

bajas temperaturas y excelente estabilidad superficial.

En la industria los materiales que estan siendo sometidos a trabajar en ambientes altamente de
desgaste, son materiales que en el proceso de mantenimiento ocupan un gran factor, por la
necesidad de remplazarlos es mucho méas frecuente por las cargas que tienen que soportar. Por
ende, la importancia de determinar especificamente las propiedades de los materiales, asi poder
estimar cual va a sufrir un desgaste prematuro y establecer cuales de estos materiales son

susceptibles a remplazarlos mas a menudo.
La situacion problémica de la investigacion la constituye.

La dependencia del tratamiento térmico en la superaleacion hastelloy C-276 involucra un proceso
termomecanico; las propiedades finales dificimente son alcanzables, si los parametros de
temperatura no son controlados adecuadamente durante todo el proceso; por lo tanto, el control del
tamario de grano de la aleacion, que presenta una matriz austenitica de gran solubilidad por otros
elementos aleantes y fases Unicas que proporcionan efectiva resistencia mecanica a la aleacion, se
convierten en elementos criticos para el desarrollo de las propiedades de servicio, produciran un
material con la microestructura y propiedades no deseadas para su aplicacién especifica, lo cual
provocaria afectaciones productivas y econémicas, teniendo en cuenta que los tratamientos térmicos

son altos consumidores de energia.

El problema a investigar lo constituye. La no caracterizaciéon en la formacion de fases en una
superaleacion base niquel del tipo hastelloy C-276, luego de ser sometida a un tratamiento térmico

de temple.

Como objeto de la investigacion se establece: tratamiento térmico de la superaleacion base niquel
del tipo hastelloy C-276.

El campo de accién es: la microestructura y la dureza de la superaleacion base niquel del tipo
hastelloy C-276.

Tesis en opcion al titulo de Ingeniero Metalurgico Sailis De la Cruz Molina
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Sobre la base del problema a resolver se establece la siguiente hipétesis: con la aplicacion de un
tratamiento térmico de temple en horno a puerta cerrada, con un control de la temperatura a
1 050 °C, se producira en la superaleacion hastelloy C-276 una microestructura y propiedad

mecanica para ser empleada en la industria minera.
A partir de la hipotesis planteada, se define como objetivo del trabajo.

Determinar los cambios de fases presentes en las propiedades mecanometalurgicas en la aleacion

hastelloy C-276 como resultado de la temperatura, después del tratamiento térmico de temple.
Y se definen los objetivos especificos siguientes:

1. Caracterizar las condiciones de trabajo de las superaleaciones base niquel para ser empleadas

en diferentes ambientes, asi como su comportamiento ante la aplicacidn de tratamiento térmico.

2. Establecer las técnicas experimentales relacionadas con el proceso de tratamiento térmico de la
superaleacion base niquel hastelloy C-276, asi como para la obtencion de las propiedades

mecanometalurgicas y la dureza luego de aplicado el temple.

3. Analizar, luego del tratamiento térmico de temple, las variaciones metallrgicas y las durezas

obtenidas en la superaleacion hastelloy C-276.
Para lograr el cumplimiento del objetivo propuesto, se plantean las tareas de trabajo siguientes:
1. Establecimiento del estado del arte relacionada con el objeto de estudio.
2. Planificacion, disefio y realizacién de experimentos.

3. Ejecucion experimental relacionada con el proceso de tratamiento térmico aplicado en la

superaleacion hastelloy C-276.

4. Analisis de los resultados relacionados con el comportamiento microestructural y la dureza que

se originan por el efecto del tratamiento térmico en la superaleacion base niquel.

5. Planteamiento de los efectos econdmicos, sociales y ambientales del proceso de tratamiento

térmico.

Tesis en opcion al titulo de Ingeniero Metalurgico Sailis De la Cruz Molina
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1. MARCO TEORICO. ANTECEDENTES INVESTIGATIVOS
1.1. Introduccién

Los cambios en el abastecimiento y la demanda de una economia impulsada por los avances
tecnoldgicos, han resultado en el desarrollo de un gran nimero de aleaciones comerciales de base
niquel, este tipo de aleaciones es de vital importancia para la industria moderna, por su propiedad
para resistir una extensa variedad de severas operaciones, que involucran: ambientes corrosivos,
altas temperaturas, propiedades mecanicas y la combinacion de estos factores. El desarrollo de la
tecnologia moderna no habria sido posible sin el perfeccionamiento paralelo de nuevas aleaciones
dotadas de propiedades especiales, como de las llamadas superaleaciones, las cuales exhiben una

combinacion de fuerza mecanica y resistencia a la degradacion superficial.

En el presente capitulo se establece exponer las caracteristicas fundamentales de las superaleaciones

base niquel, asi como su comportamiento al ser expuesta a tratamiento térmico.
1.2. Desarrollo de las superaleaciones base niquel

El niquel puro es ductil y tenaz debido a su estructura cristalina cubica centrada en las caras (FCC),
que lo hace tener una mayor solubilidad en el estado solido para los elementos aleantes, lo que
permite el disefio de una amplia variedad de aleaciones, de tal forma que pueden capitalizarse

adecuadamente las propiedades de los elementos aleantes (Zadorozne et al., 2011).

Los aceros inoxidables austeniticos fueron desarrollados y utilizados a principios de los afios 90.
Inicialmente, algunas de las aleaciones fueron producidas solo como piezas de fundicién y mas tarde
se desarrollaron las versiones forjadas. Desde entonces ha habido un progreso constante de
diferentes 0 mejores aleaciones base niquel. Muchas de ellas encuentran su uso en la industria

quimica para el servicio a la corrosién acuosa (Kotecki y Ogborn, 1995).

Refiere Esmailian (2010) que las aleaciones de niquel son, en general, todas aleaciones
austeniticas, sin embargo, pueden estar sujetas a la precipitacion de intermetalicos y fases de
carburo cuando envejecen. Para aplicaciones de corrosidn la precipitacion de las segundas fases,
por lo general, promueve ataque de corrosion. El problema dificilmente se encuentra porque las
aleaciones se suministran en condicién de recocidas y las temperaturas de servicio rara vez se

acercan al nivel requerido para la sensibilizacién e inicio de la corrosion.

Tesis en opcion al titulo de Ingeniero Metalurgico 4 Sailis De la Cruz Molina
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El término "superaleacion" fue utilizado por primera vez poco después de la Segunda Guerra
Mundial, para describir a un grupo de aleaciones desarrolladas para su uso en turbinas y motores de
aeronaves de alto rendimiento que requiere su uso a temperaturas elevadas. La gama de
aplicaciones para las que se utilizan las superaleaciones se ha extendido a muchas otras areas y
ahora incluye aviones y turbinas de gas, motores de cohetes, plantas quimicas y de petrdleo. Son
especialmente adecuadas para estas aplicaciones exigentes debido a su capacidad de conservar
sus propiedades mecanicas, incluso después de largos tiempos de exposicidén por encima de los
650 °C. Su versatilidad se atribuye al hecho de que combinan esta alta resistencia con buena

ductilidad a baja temperatura y excelente estabilidad superficial (Salah y Engin, 2010).

Las propiedades de las superaleaciones pueden ser controladas por ajustes en la composicion
quimica y en el proceso de fabricacién (incluyendo tratamientos térmicos), obteniendo productos

finales con un excelente desempefio a elevadas temperaturas.

Ha sido planteado por Agarwal (2000) y Carranza et al. (2007) que las superaleaciones se
desarrollaron a partir de los aceros inoxidables austeniticos, pero con contenidos de Ni mayores.
Son aleaciones base Ni (tipo INCONEL serie 600 y 700), base Fe-Ni (tipo INCOLQY serie 800) y
base Co (tipo STELLITE) que se usan generalmente a temperaturas mayores de 540 °C ya que
poseen una excelente resistencia mecanica a elevadas temperaturas. Las superaleaciones

consisten en una matriz austenitica y fcc mas una variedad de fases secundarias.

Las superaleaciones de niquel presentan buen comportamiento mecanico a temperaturas cercanas
alos 1 000 °C segun lo han establecido Bhadeshia (2003) y Blaine et al. (2010). Las condiciones de
operacidn, metodo usado en la soldadura, tratamientos térmicos inapropiados y temperaturas de
operacion en el intervalo de 482 - 816 °C promueven la precipitacion de carburos de cromo y el
consecuente empobrecimiento de cromo en los bordes de grano, promoviendo de esta manera, la

sensibilizacién de la estructura metalica.

Refiere Rebak et al. (2001) y Esmailian (2010), que la fase austenitica les brinda excelente
solubilidad para algunos aleantes, excelente ductilidad y caracteristicas favorables para la
precipitacion de fases endurecedoras (aleaciones base Fe-Ni y base Ni). Las fases secundarias de
valor en el control de las propiedades son los carburos MC, M2z Cg, MeC y M7C3 (raro) en todos los
tipos de superaleaciones y en las aleaciones base Niy Fe-Ni, los compuestos intermetélicos y fcc Nis

(Al, Ti), y bet (body centered tetragonal) NisNb, n hexagonal NisTi, & ortorrémbica NizNb.

Tesis en opcion al titulo de Ingeniero Metalurgico 5 Sailis De la Cruz Molina
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Ha sido expuesto por Rebak (2001) que todas las superaleaciones tienen agregados variables de Al
Cu, Mo, Nb, Tiy V que promueven endurecimiento por precipitacién de carburos y de intermetalicos
submicroscopicos. Su resistencia mecanica se debe a endurecedores por solucion sélida y fases
precipitadas. Las principales fases precipitadas endurecedoras son y y y". Los carburos proveen un
aumento de la resistencia mecanica limitado de forma directa (a través de endurecimiento por
dispersién) o mas comunmente indirecta (estabilizando bordes de grano frente a esfuerzos
excesivos). Las fases & y n son Uutiles (junto con y) en el control de la estructura en superaleaciones
trabajadas durante el procesado. El grado en el cual contribuiran al aumento de la resistencia

mecanica dependera de la aleacion y del tipo de procesado.

La termofluencia es solo uno de los fendmenos que presentan en general los metales y se debe
tomar en cuenta en las distintas aplicaciones que dependan de la carga y temperatura, asi como
deben ser obtenidas todas las deméas propiedades tales como el punto de cedencia, fatiga ciclica,
punto de ruptura, dureza, tension, modulo de elasticidad. En la figura 1.1 se muestra el esfuerzo de

ruptura de las superaleaciones.

Temperatura °C

538 649 760 871 82 1093 1204 1316
120 [ e I — w N I T T 1827

Precipitacién (y' o y").
aleaciones endurecidas,
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o
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€0
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ed\ ‘eimdni ap ozienjs3

20
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Figura 1.1. Esfuerzos de ruptura (stress-rupture strength) de las superaleaciones.
Fuente: Chester (1972).

Estas superaleaciones se emplean, al igual que los aceros inoxidables endurecibles por
precipitacion, cuando los requerimientos de resistencia a la termofluencia y a la oxidacidn/corrosion
son los mas exigentes: industria aeroespacial, turbinas de gas, reactores nucleares (Mishra y
Frankel, 2008). Normalmente se fabrica fundiendo niquel y agregando cromo y pequefias cantidades

de otros elementos, como el aluminio o el titanio, para formar la fase gamma prima. EI cromo protege
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el producto final de la corrosién, mientras que otros como titanio y wolframio, incrementan la dureza.

Después la mezcla liquida se enfria, apareciendo una masa de fase gamma de niquel-aluminio.

El resultado de la disminucion de la energia en el limite de grano esta asociado con el mejoramiento
de la resistencia a la termofluencia y a la ductilidad cuando el mecanismo de falla involucra poca
cohesién en el grano. Ademas de la resistencia a la termofluencia y a la corrosion es importante
considerar dos propiedades adicionales para la seleccion de una aleacion, estas son estabilidad y
resistencia a la fatiga térmica. La resistencia a la fatiga térmica es parcialmente controlada por la
composicion, pero es solo afectada significativamente por el area del limite de grano y la relativa

alineacion para aplicar esfuerzos (Aperador et al., 2012).

El desarrollo metalurgico de las superaleaciones esta ligado fuertemente a la evolucién que los
motores de turbina de avidn tuvieron antes y durante la segunda guerra mundial, aunque su uso
también estaba ligado a la industria de generacion de energia y a otras aplicaciones que requerian
altas temperaturas (Blaine et al., 2010). La tabla 1.1 muestra la evolucidn de las superaleaciones en
conjunto con algunas aplicaciones a elevadas temperaturas.

Tabla 1.1. Evolucion e historia de las superaleaciones

Ao Descripcion

1800 Primera turbina de vapor bajo el ciclo termodindmico Brayton (John Barber, 1791)
1904 Turbina de gas usada para generacion de energia eléctrica en Europa

1905 Interés de Estados Unidos por las turbinas de gas

1910 - 1915 | Descubrimiento y desarrollo de los aceros inoxidables austeniticos. El campo de la austenita
toma relevancia. Los avances en el entendimiento de la teoria aerodindmica ayudaron a
desarrollar nugvas tecnologias aplicadas a las turbinas de avion.

1929 Bedford, Pilling y Merica agregan pequefias cantidades de Ti y Al (80/20 aleacion de Ni - Cr.
Endurecimiento fluencia.
1930 A pesar de la inhabilidad para observar las estructuras en las aleaciones, en Inglaterra,

Estados Unidos y Alemania se crearon aleaciones base niquel y hierro y aleaciones base
cobalto endurecidas por carburos.

1937 Vuelo con el motor de turbina de Hans von Ohain, Alemania.

1939 Vuelo con el motor de turbina de Whittle, Inglaterra.

1940 Bradley y Taylor descubren la fase y'.

1940 La segunda guerra mundial provoca cambios y desarrollos para las turbinas de gas. Se

propician mejoras y desarrollos de nuevas composiciones de superaleaciones, asi como, de
procesos industriales para su produccién y aplicacion.

1950 - Creacion, desarrollo, mejoras y nuevas aplicaciones de las superaleaciones. Aumento en
hoy en dia investigacion de sus propiedades y caracteristicas.

De acuerdo con el criterio de Zadorozne et al. (2011), la metalurgia fisica de las superaleaciones
quizas sea las mas compleja de las aleaciones en general debido a la cantidad de elementos

aleantes presentes en las mismas, cada uno de estos elementos aleantes juega un papel importante
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y se debe controlar la cantidad a medida de no alterar las propiedades y caracteristicas necesarias

para la aplicacion en cada una de ellas.
1.2.1. Resistencia de las superaleaciones base niquel

La resistencia en las superaleaciones, es un término relativo, definido por el tipo de resistencia que
se requiera. Muchas piezas requieren resistencia a la tension a alta temperatura o resistencia a la
ruptura a alta temperatura (propiedades a corto plazo), mientras que otras requieren resistencia a la
termofluencia (propiedades a largo plazo). Siendo mas especificos, para algunas aplicaciones que
s6lo requieren resistencia a la tension, con un endurecimiento por solucién sélida se pueden
alcanzar las propiedades requeridas, en cambio, en aplicaciones mas exigentes como las secciones
que se encuentran a altas temperaturas en las turbinas de los aviones, se requiere fortalecer la

aleacion por precipitacion (Salah y Engin, 2010).

El proceso industrial para el endurecimiento de superaleaciones se da por tres métodos distintos: por
solucién sélida (atomos sustitucionales que interfieren con la deformacion), por endurecimiento de
procesado (energia almacenada por deformacion traducida en dislocaciones) y por endurecimiento
por precipitacion (precipitados que interfieren con la deformacién). Ademas, la producciéon de
carburos en una distribucion favorable de fases secundarias que interfieren con la deformacion,
aumenta la dureza del material, especialmente en superaleaciones base cobalto, asi mismo el
tamafio de grano también afecta las propiedades mecanicas, por ejemplo, la dureza se incrementa al

disminuir el tamafio de grano.

La mayoria de las aleaciones base niquel contienen entre un 10 - 20 % Cr, hasta 8 % de Al y Ti, Co
5-10 % y pequefias cantidades de B, Zr, y C. Otras adiciones comunes son Mo, W, Ta, Hf y Nb. El
Al y el Ti, endurecen la matriz austenitica a través de la precipitacion de Nis(Al, Ti) y un
ordenamiento de componentes FCC conocidos como gamma prima. Cuando se presenta un exceso
de titanio, NisTi, se forman componentes precipitados conocidos como fase eta (1), como la fase v’
es mas coherente con la matriz tiene un efecto de brindarle mayor resistencia a la aleacion que la

fase n.

En adicion a la resistencia otorgada por los precipitados de y’, el endurecimiento por solucion solida
es conferido por la adicién de elementos refractarios y el endurecimiento en el limite de grano es
debido a la adicién de elementos tales como el boro, zirconio, carbono y el hafnio. El hafnio realza la

ductilidad en el limite de grano.
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En términos generales, los elementos adicionados en las superaleaciones de base Ni se pueden
clasificar como:

+ Formadores de y.

+ Formadores de Y.

+ Formadores de carburo.

+ Elementos que separan a los limites de grano.

La solubilidad de varios elementos en niquel puede evaluarse al graficar una funcion de factor de
tamario [dNi [100 (di-dNi) /dNi]] de un elemento i, con un didmetro Di, contra su nimero atémico. En
la expresién de la funcidn de factor de tamario, la expresion dNi es el diametro atémico del niquel. La

figura 1.2, muestra la variacion para varios elementos (Jena y Chaturvedi, 1984).
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Figura 1.2. Factores de los tamafios atdmicos de elementos formadores de solucion solida con
niquel. Fuente: Jena y Chaturvedi (1984).

La zona sombreada contiene valores de la funcién entre +15 y -15. Si el tamafio del factor de la
funcion cae dentro de este intervalo, se espera una apreciable solucion sélida de ese elemento con
el niquel. Los elementos que se consideran formadores de y son los del Grupo V, VI, VIl y elementos
tales como Co, Cr, Mo, W, Fe. Los didmetros atomicos en estas aleaciones son so6lo 13,3 %
diferentes que las de Ni (el elemento de la matriz primaria). Los elementos formadores de y’, vienen
del grupo I, IV, V y los elementos Al, Ti, Nb, Ta, Hf. Los diametros atémicos de estos elementos
difieren de Ni por 6,18 %. Los principales formadores de carburos son: Cr, Mo, W, Nb, Ta, Ti. Los
elementos primarios de contorno de grano son B, C, y Zr. Sus didmetros atomicos son 21 - 27 %

diferentes que las de Ni.
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En la figura 1.3 se muestran los elementos que cominmente se utilizan en las superaleaciones base

niquel y los efectos que pueden producir en esta familia de aleaciones:
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Figura 1.3. Elementos de aleacion utilizados en superaleaciones base niquel. Elementos benéficos
menores estan marcados con lineas cruzadas, mientras que los elementos perjudiciales menores

estan marcados con lineas horizontales. Fuente: Salah y Engin (2010).

Los carburos proveen un aumento de la resistencia mecanica limitado de forma directa (a través de
endurecimiento por dispersion) o mas comunmente indirecta (estabilizando bordes de grano frente a
esfuerzos excesivos). Las fases & y n son utiles (junto con y’) en el control de la estructura en
superaleaciones trabajadas durante el procesado. El grado en el cual contribuiran al aumento de la

resistencia mecanica dependera de la aleacion y del tipo de procesado (Mitchell et al., 2006).

Hernandez y Castellanos (2009) determinaron un conjunto de propiedades de las aleaciones de
niquel que contenian 10 - 25 % de Cr; 0 - 35 % de W; 0,07 % de C; 0,004 % de B; 0,03 % de Zr
luego de revenirlas a 900 y 1 000 °C durante 500 horas. EI aumento del cromo hasta 25 % influye
favorablemente sobre la resistencia prolongada. El valor maximo corresponde a 5 % atémico de
Mo + W. A diferencia de emplear un solo componente, ya sea molibdeno o wolframio, en las
aleaciones del sistema Ni-Cr-Mo-W, la aleacion conjunta con estos elementos influye enormemente

en la sensibilidad a la aparicion de grietas en caliente.

Xu Xiaolei et al. (2005) estudiaron el efecto del cromo molibdeno y wolframio en el endurecimiento
del niquel a altas temperaturas y establecieron la dependencia que sigue el cambio de las

propiedades mecanicas (termoresistencia y dureza en caliente) de las aleaciones al alear el niquel
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con elementos del grupo VIA. La sustitucion del cromo en las soluciones de niquel por molibdeno
(para iguales concentraciones atdémicas) conlleva a un significativo aumento de la termoresistencia

de las aleaciones y durante la sustitucion del molibdeno por wolframio esta disminuye.

Al final de los afios 20 se present6 un importante periodo de desarrollo de procesos mecanicos y
térmicos utilizados en el tratamiento, desarrollo y creacion de superaleaciones. Durante este periodo
se mejord el entendimiento de la relacion composicion quimica — propiedades — proceso
termomecanico para estos materiales. La figura 1.4 muestra las fases fisicas detectadas a partir de
los afios 40 relacionadas con la resistencia de las superaleaciones, asi como con su deterioro
(Reed, 2006).
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Figura 1.4. Fases utiles y dafiinas en superaleaciones, hasta los afios 80. Fuente: Reed, 2006).

Cuando estas superaleaciones son muy duras, también son bastante fragiles. Esto significa que al
obtener estos materiales se separan las fases, ya que las fuerzas de cohesiéon no son muy altas. Un
0,02 % de B en las superaleaciones base niquel mejora la mecanizacion y se pasa de fragil a ductil.

La resistencia méxima se consigue a 850 °C y la resistencia mecénica es util hasta los 1 000 °C.
1.2.2. Caracteristicas de la superaleacion hastelloy C-276

El nombre registrado Hastelloy se deriva del nombre de la empresa Haynes Stellite Alloys que en
1920 desarrollé la aleacion de Niquel, Hastelloy 8, la cual 50 afios después fue utilizada en los
vehiculos Viking | y Il que llegaron a Marte. Luego se cre6 el Hastelloy C de gran utilizacion en la

industria de procesos quimicos, industria petroquimica, farmacéutica y de energia. La familia mas
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versatil dentro de las aleaciones de base niquel es la familia Ni-Cr-Mo o aleaciones tipo C, las cuales
proporcionan excelente resistencia a la corrosion tanto en acidos reductores como oxidantes (Rebak,
2003 y Rodriguez, 2004).

Segun Agarwal (2000) la versién forjada de la aleacion hastelloy C, denominada C-276, fue
desarrollada en el afio 1960, utilizando nuevas técnicas de fundicién como el proceso de
descarburacion argon-oxigeno, que se utiliza para reducir la cantidad de carbono y otras impurezas,

tales como el silicio (Si) en la masa fundida.

El hastelloy C-276 es una superaleacion de niquel-molibdeno-cromo con adicién de tungsteno,
disefiado para tener una excelente resistencia a la corrosion en un rango amplio de ambientes
severos. El alto contenido de niquel y de molibdeno hace que este acero de aleacion de niquel sea
especialmente resistente a la picadura y a la corrosiéon de rendija en ambientes de reduccion,
mientras que el cromo lo hace resistente a medios oxidantes. El bajo contenido de carbén minimiza
la precipitacién de carburo durante el soldamiento para mantener la resistencia a la corrosion en las

estructuras de ensamble (Rebak et al., 2001; Duran-Martinez y Fernandez-Columbié, 2018).

La superaleacion hastelloy C-276 tiene una excelente resistencia a la corrosion de muchos medios.
Esta resistencia, similar a la de otras aleaciones de niquel-cromo, estd en funciéon de su
composicion. El niquel contribuye a la resistencia a la corrosion en muchos medios inorganicos y
organicos, otros fuertemente oxidantes, amplios rangos de compuestos acidos y alcalinos. También
es util en combatir el agrietamiento por corrosion bajo tensién por cloruro ionico. El cromo imparte
una capacidad de resistir el ataque por oxidacion de los medios y compuestos de azufre. El

molibdeno contribuye a la resistencia a la picadura en muchos medios (Alcantara et al., 2016).

Segun algunos investigadores (Bruschi et al. 2004; Bedolla-Jacuinde, Arias y Hernandez, 2003) el
cromo, desde un 5 % en peso, aumenta la resistencia a la oxidacion del hierro en atmdsfera seca;
por eso, para un satisfactorio comportamiento en atmésferas oxidantes, a temperaturas de hasta 750
°C, los aceros utilizados suelen poseer un alto contenido en cromo y simultdneamente, contenidos
crecientes de cromo, en solucion solida en el hierro, disminuyen la conductividad térmica de él y, por

tanto, le confieren refractariedad.

La microestructura original de las aleaciones Ni-Cr-Mo es una solucion sélida con estructura
cristalina fcc, obtenida por tratamiento térmico de solubilizado en fabrica (Solution Annealing o MA:
Mill Annealing). Las temperaturas de solubilizado se hallan en el rango de 1 050 - 1 200 °C. Cuando

estas aleaciones se someten a tratamientos térmicos, ocurren diferentes transformaciones de fase,
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de acuerdo al rango de temperaturas considerado. En el rango de 300 - 650 °C ocurre una

transformacion de ordenamiento de largo alcance (LRO: Long Range Ordering).

Esta reaccion es homogénea, sin nucleacion preferencial en borde de grano o de maclas. La
composicién quimica de la fase ordenada es similar a la composicién de la matriz, por lo cual no se
produce una disminucién de las propiedades frente a la corrosion, pero si origina un aumento de la

resistencia mecanica y una moderada pérdida de la ductilidad (Pike y Klarstrom, 2004).
1.3. Tratamientos térmicos de las superaleaciones

Los procesos de trabajado se pueden definir como un conjunto de actividades que utilizan las
caracteristicas de los materiales frente a su deformacion plastica; los tres aspectos que definen el
trabajado son el mecanico, definido por los esfuerzos aplicados, el metalrgico, definido por los
cambios microestructurales inherentes a la tension y a la temperatura y el aspecto tecnoldgico,
definido por los costos econdmicos, aspectos ambientales y de utilidad real del material Weaver y
Semiatin (2007).

Segun Weaver y Semiatin (2007) el efecto de la microestructura en las propiedades mecanicas,
debido a la precipitacion de y'. Las propiedades a elevadas temperaturas de las superaleaciones
base Ni, son dependientes de la naturaleza y distribucién de la fase y', de la composicion de la
aleacion y del tratamiento empleado para precipitar la fase y1. El alto contenido en Cr garantiza la
elevada resistencia a la corrosion y a la oxidacion a altas temperaturas y asimismo su buen
comportamiento frente a gases sulfurantes que pueden dar lugar al fenémeno de corrosion

catastréfica o por sales fundidas.

Ha sido referido por Reed-Hill (1972) que las superaleaciones base-niquel de fundicién y forja son
endurecidas por un tratamiento de solucion y envejecimiento para servicio a altas temperaturas. Los
ciclos de tiempo y temperatura pueden variar considerablemente, dependiendo de las caracteristicas
metalurgicas de la aleacion y del tipo y magnitud del esfuerzo residual desarrollado por los procesos
previos de fabricacion. Las fundiciones son normalmente tratadas térmicamente, antes de entrar en
servicio. Las propiedades mecénicas de aleaciones de forja son alteradas por trabajo en caliente, asi

como por deformacién en frio (Reed-Hill, 1972).

Al efecto del tratamiento térmico, corresponde un cambio en las propiedades mecanicas. El
envejecimiento usualmente aumenta significativamente las propiedades mecanicas a temperatura

ambiente y produce un incremento en resistencia a fluencia y ruptura a elevada temperatura.
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1.3.1. Efecto del tamaiio de grano en las superaleaciones

El tamafio de grano final de las superaleaciones forjadas y tratadas térmicamente, tiene una
influencia importante sobre las propiedades mecanicas. Incrementando el tamafio de grano, la
resistencia a la tension, el esfuerzo de ruptura y la ductilidad, generalmente decrecen y los valores
de la deformacion son méas erraticos. Un material que tiene un grano fino tiene, a temperatura
ambiente, una dureza superior, asi como mayor resistencia a la fatiga y resistencia al impacto,

comparado con un material de grano grueso.

A elevada temperatura, las propiedades de fluencia son generalmente mejores para materiales de
grano grueso, pero esta ventaja se puede equiparar con otras propiedades inferiores bajo otras

condiciones de carga Pitler 1965.

La forma y aspecto del tamafio de grano, asi como la orientacidn y direccion que tienen, resultado
del tratamiento termomecanico (forja, laminacién), afectan las propiedades bajo tension y el esfuerzo
inicial de fluencia. Las aleaciones endurecidas por una dispersion de Oxidos, tienen mejores
propiedades de esfuerzo inicial de fluencia y resistencia a la tension cuando las pruebas se han
realizado en la direccién paralela a la deformacién 100, cuando la relacién del tamafio de grano

crece, aumentan las propiedades Beattie y VerSnyder 1959, para una temperatura de 1 092 °C.

Un problema frecuentemente encontrado en materiales forjados, particularmente en grandes discos
de forja, los cuales no son uniformemente trabajados, es un crecimiento anormal de grano, en donde
algunos granos crecen a un tamafio extremo. La estructura resultante llamada duplex no es
deseable, porque el material posee una fragilidad con ambas condiciones de grano grueso y fino
Wagner y Hall 1965, Sullivan y Donachie 1967.

En sentido general, el proceso de fundicién puede ser considerado como productor de una forma de
estructura de grano, y el tiempo de forjado de tales estructuras producen otras. No solamente hay
diferencia en el tamafio de grano, para los gradientes composicionales (con resultado de gradientes

microestructurales), son mas prevalecientes en fundicion.

La estructura dendritica de fundicién, puede también ser una importante consideracion en su
realizacion. Esta frecuentemente establecido que la fundicién proporciona una propiedad superior en
resistencia a la termofluencia, antes de ciertas temperaturas, pero, en muchos casos, la fundicién y

la forja no son comparados sobre una base similar.
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En resumen, en forma general puede ser dicho que una aleacién de fundicién es superior en
resistencia a termofluencia a su contraparte forjada. Sin embargo, otras propiedades, tales como
resistencia a la tension y resistencia a la fatiga, no necesariamente son superiores. La razon de
superioridad de las fundiciones en resistencia a fluencia, es asociada con el tamafio de grano y

microestructura peculiar de las heterogeneidades presentes de los elementos aleantes.

Desde un punto de vista practico, se ha observado que un gasto extra en el forjado de
superaleaciones, solamente seria justificado si tales procesos produjeran un aumento en algunas
propiedades especificas, las cuales fueron absolutamente esenciales para la realizacidén de partes
especiales. Varios de otros aspectos de estructura de grano han sido recientemente desarrollados
por un control mas estricto del tamafio de grano, porosidad y eutéctico y1, en una fundicién
policristalina convencional Whittenberger 1977 y por un proceso de fundicion direccional controlada

(solidificacion direccional).
1.4. Procesos de conformado por forja

Consideran Monsalve y Gutiérrez (2000); Polmear (2006), Chirino (2015), que es un proceso de
conformado mecanico de compresion directa, como se muestra en la figura 1.5, mediante este
proceso se puede dar formas utiles a los metales, el trabajo manual de forja se ha sustituido por el
forjado mecanico, que es mas rapido, mas cdmodo y mas econdmico, este se realiza en martinetes,

prensas y maquinas forjadoras o estampadoras. La fuerza principal es de compresion.

ESTAMPA

INFERIOR

Figura 1.5. Proceso de conformado mediante forja.

En los procesos de conformado plastico de metales como son los de forja, un elemento simple es
deformado plasticamente entre dos matrices hasta obtener la configuracién final deseada. Este tipo
de conformado es clasificado usualmente en dos categorias: por un lado, aquellas operaciones que
deforman piezas masivas y por otro las que se denominan como conformado de chapa para formas

de espesor reducido. En ambos tipos de procesos, las superficies del metal y las herramientas estan

Tesis en opcion al titulo de Ingeniero Metalurgico 15 Sailis De la Cruz Molina



m Instituto Superior Minero Metaltrgico “Dr. Antonio Nifhez Jiménez

en contacto, teniendo el rozamiento existente entre ellos una influencia capital en la fluencia del

material (Semiatin, 1988).

El método, ya iniciado en su estudio por trabajos clasicos (Johnson, 1970), se extiende a
configuraciones geométricas no limitadas por superficies de las matrices paralelas entre si, sino que

es aplicable a superficies de la estampa que representen un perfil de mayor complejidad.

Otros métodos que contemplan de una forma mas precisa el fendmeno de la deformacion plastica
son el del campo de lineas de deslizamiento, abordable, con una complejidad moderada, sélo para
casos de deformaciéon plana. En los afios cincuenta y sesenta se han desarrollado diferentes
campos de lineas de deslizamiento para casos de compresion sin rozamiento (Green, 1951, de
extrusion Green, 1954), de compresion con rozamiento por deslizamiento (Alexander, 1955), asi

como de procesos de conformado por deformacion, recogidos por Johnson (Johnson, 1970).

Segun Ruiz-Navas et al. (2006), en los procesos de conformado por deformacién plastica, tanto la
deformacion interna del material como el rozamiento entre pieza y herramienta contribuyen a una
generacion de calor que se traduce en un aumento de la temperatura del proceso. Plantea Birkholz
(2006) que cuando en las aleaciones se les aplica fuerza externa, como es el proceso de
deformacion, provoca alta densidad de dislocaciones, lo cual favorece el aumento del limite elastico,

ademas las dislocaciones lograran endurecerlo y aumentar su resistencia a la deformacién plastica.

Ha sido reportado por Pitler (1965) que el tamafio de grano final de las superaleaciones forjadas y
tratadas térmicamente, tienen una influencia importante sobre las propiedades mecanicas.
Incrementando el tamafio de grano, la resistencia a la tension, el esfuerzo de ruptura y la ductilidad,
generalmente decrecen y los valores de la deformacién son mas erraticos. Un material que tiene un
grano fino tiene, a temperatura ambiente, una dureza superior, asi como mayor resistencia a la fatiga

y resistencia al impacto, comparado con un material de grano grueso.

Por otro lado, es del criterio Pitler (1965) que, a elevada temperatura, las propiedades de fluencia
son generalmente mejores para materiales de grano grueso, pero esta ventaja se puede equiparar
con otras propiedades inferiores bajo otras condiciones de carga. La forma y aspecto del tamafio de
grano, asi como la orientacion y direccidon que tienen, resultado del tratamiento termomecanico

(forja, laminacién), afectan las propiedades bajo tension y el esfuerzo inicial de fluencia.

Un problema frecuentemente encontrado en materiales forjados, particularmente en grandes discos

de forja, los cuales no son uniformemente trabajados, es un crecimiento anormal de grano, en donde
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algunos granos crecen a un tamafio extremo. La estructura resultante llamada duplex no es
deseable, porque el material posee una fragilidad con ambas condiciones de grano grueso y fino
(Sullivan y Donachie, 1967). Las propiedades mecanicas de aleaciones de forja son alteradas por

trabajo en caliente, asi como por deformacién en frio (Robert, 1972).
1.5. Determinacion de la integridad de piezas por ultrasonido

Las investigaciones realizadas sobre la utilizacién del sonido para la deteccion de heterogeneidades,
se basaron en la medicidon de la caida de la intensidad acustica del haz ultrasonico cuando éste

atraviesa zonas del material con presencia de discontinuidades.

Los métodos de ultrasonido utilizan haces de ondas de sonido (vibraciones) de longitud de onda
corta y alta frecuencia que se transmiten desde una sonda y son detectados por la misma sonda u
otras. La pantalla de un osciloscopio con una base de tiempo muestra el tiempo que tarda en viajar
un impulso ultrasonico a un reflector (una falla, la superficie trasera u otra superficie libre). La altura
del impulso reflejado se relaciona con el tamafio de la falla, tal como se ve desde la sonda del

transmisor

Los ultrasonidos (UT) como se muestra en la figura 1.6 fueron introducidos como una técnica NDT
para la inspeccion de soldaduras en la década de los 60 (Ditchburn et al., 1996). Desde entonces, la
técnica ha experimentado un amplio desarrollo y ganado cada vez mayor aceptacion. De hecho, en
comparacion con el resto de métodos NDT, se trata de la técnica de ensayo no destructivo con
mayor y mas rapido crecimiento en los Ultimos tiempos (Lépez, 2008; Wu y Ume, 2012).
Consecuentemente, los UT son en la actualidad el medio méas eficaz para detectar discontinuidades

fisicas a lo largo del espesor de los metales (Lu, 1992).

Coneclor

Tronsduclor B8

Figura 1.6. (a) Equipo de ultrasonido; (b) esquema general del proceso.
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El problema con este enfoque, para testear la calidad de un objeto, se necesita una imperfeccion
relativamente grande para causar un cambio significativo en el sonido capaz de ser detectado por el
oido humano. Esto es debido a que el factor determinante es la longitud de onda del sonido que se
encuentra con la imperfeccién en relacidon con el tamafio de dicha discontinuidad. La longitud de
onda, a su vez, depende de la velocidad del sonido en el objeto y de la frecuencia, o tono, de la onda

de sonido. Dentro de la gama humana de frecuencias sonoras audibles (Wu y Ume, 2012).

El palpador o transductor como se muestra en la figura 1.7, es una parte muy importante del
instrumento de ultrasonido, es el que contiene el elemento piezoeléctrico que convierte la sefal
eléctrica en vibraciones mecanicas (emision) y las vibraciones mecénicas en energia eléctrica
(recepcidn). Algunos factores, como la construccion mecanica y eléctrica, afectan el comportamiento
del palpador (Wu y Ume, 2012).

Casco

Cazuela de epoxy -

==
N Cable conector coaxial

Alambre de sefial
Alambre flexible

Plato de contacto

Rebote del material

Electrodos

Elemento
piezoeléctrico

Figura 1.7. Palpador ultrasénico. Fuente: Martin et al. (2007).

Existen seis pardmetros muy importantes para seleccionar un palpador que tiene que ver con la
frecuencia del mismo, entre ellos se encuentran la longitud de onda, sensibilidad, resolucion,
eficiencia, ancho de banda y campo de radiacion. La frecuencia central define las capacidades del
palpador, frecuencias bajas, del orden de 0,5 a 2,25 MHz proveen mayores energias y penetracion
en el material, mientras que, para cristales de altas frecuencias, del orden de 15 a 25 MHz se reduce

la penetracidn, pero poseen gran sensibilidad para detectar pequefias discontinuidades.
1.5.1. Teoria del ultrasonido

Dentro de la aplicacion de los ensayos no destructivos al control de calidad de este proceso, se
plantea la inspeccion por ultrasonidos, en la que las ondas son generadas a traves de los
transductores que se encargan de transformar la energia eléctrica en mecanica y viceversa. El
impulso eléctrico procedente del generador, excita el cristal emitiendo este un tren de ondas
ultrasénicas que, al encontrar un obstaculo en su recorrido, se refleja y llega al receptor el cual

genera un impulso eléctrico que se muestra en pantalla. Si el obstaculo es menor que la seccién de
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haz emitido por el cristal, entonces la porcion de haz no reflejada seguird su camino hasta reflejarse

en la superficie opuesta y volver al receptor (Kurz et al., 2010).

En la representacion en pantalla de la sefial recibida, la distancia de los ecos con el origen de la
base de tiempos es proporcional al camino recorrido por el haz y su altura es proporcional a la
presion acustica reflejada en el obstaculo, de forma que parametros como el numero de ecos,
posicion, atenuacion, daran idea de la calidad del elemento inspeccionado. El estudio y anélisis de
las diferentes sefiales (Ambroziak et al., 2011), es la base que debe servir para encontrar unos

valores de referencia para clasificar y parametrizar cada tipo de defecto.

Las ondas acusticas ultrasonicas, Kurz et al. (2010), son de igual naturaleza que las ondas sonoras
y se diferencian de ellas, unicamente, en que las oscilaciones son tan rapidas que el oido humano

no es capaz de percibirlas (frecuencias mayores a 20 kHz).

Las particulas de los cuerpos que poseen una estructura cristalina (4tomos y moléculas estan
ordenados siguiendo un patron que se repite en las tres dimensiones espaciales), como es el caso
de los soélidos, pueden ser desplazadas de su posicion de equilibrio, describiendo oscilaciones con
trayectorias diversas en funcion del tipo de energia mecanica aplicada y originando diferentes

formas de ondas.

Segun el principio del control ultrasonico de materiales a través de ensayos no destructivos, se basa
en la capacidad de los solidos de conducir ondas sonoras. Estas se reflejan en las interfaces debido
a cambios de impedancia acustica y, por lo tanto, de velocidad de propagacion del sonido. Se
emplean ondas longitudinales y transversales de frecuencias entre 20 kHz y 100 MHz

aproximadamente, aunque se utilizan mas comunmente frecuencias entre 500 kHz y 20 MHz.
1.6. Resistencia a la corrosion de los aceros inoxidables

Los aceros inoxidables austeniticos fueron desarrollados y utilizados a principios de los afios 90.
Inicialmente, algunas de las aleaciones fueron producidas solo como piezas de fundicién y mas tarde
se desarrollaron las versiones forjadas. Desde entonces ha habido un progreso constante de
diferentes 0 mejores aleaciones base niquel. Muchas de ellas encuentran su uso en la industria

quimica para el servicio a la corrosion acuosa (Kotecki y Ogborn, 1995).

Las composiciones de muchas aleaciones forjadas base niquel pueden ser clasificadas como
aleaciones de base hierro-niquel, en las que el niquel es el elemento principal soluto, o base de

niquel, en los que al menos el 50 % de niquel esta presente. Las aleaciones de hierro-niquel se
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consideran complejas porque incorporan diferentes tipos de elementos (Costes et al., 2007; Duran-

Martinez y Fernandez-Columbié, 2018).

Todos los aceros inoxidables contienen el cromo suficiente para darles sus caracteristicas de
inoxidables. Muchas aleaciones de este tipo contienen ademas niquel para reforzar aun mas su
resistencia a la corrosion. Estas aleaciones son afiadidas al acero en estado de fusion para hacerlo
"inoxidable en toda su masa". Por este motivo, estos aceros no necesitan recibir tratamiento
superficial para mejorar su resistencia a la corrosion. Al analizar los resultados, se puede plantear
que el material mas resistente al medio corrosivo utilizado es el Hastelloy C-276, seguido del Inconel
625 y del AISI 316 como el de menor resistencia, este ultimo es seriamente afectado por el &cido en

las condiciones del ensayo, si se toma en cuenta la alta velocidad de corrosion (Hogmark,1978).

También los aceros inoxidables se oxidan, pero en vez de éxido comun, lo que se forma en la
superficie es una tenue pelicula de dxido de cromo muy densa que constituye una coraza contra los
ataques de la corrosion. Si se elimina esta pelicula de 6xido de cromo que recubre los aceros
inoxidables, se vuelve a formar inmediatamente al combinarse el cromo con el oxigeno de la

atmosfera ambiente.

El empleo de acero inoxidable estara bajo la dependencia de las caracteristicas oxidantes del
ambiente. Si imperan condiciones fuertemente oxidantes, los aceros inoxidables resultan superiores
a los metales y aleaciones mas nobles (Matos, 1987). Sin embargo, en la misma familia de los

aceros inoxidables la resistencia a la corrosion varia considerablemente de un tipo al otro.

Un grupo importante de aleaciones para el servicio de corrosion y alta temperatura esta basado en el
elemento niquel. Uno de los atributos mas importantes del niquel, con respecto a la formacién de
aleaciones resistentes a la corrosion, es su compatibilidad metaltrgica con otros metales tales como
cobre, cromo, molibdeno y hierro. Las aleaciones de niquel son, en general, austeniticas; sin
embargo, pueden estar sujetas a la precipitacion intermetalica y a la formacién de fases de carburo

al someterse al envejecimiento.

De acuerdo con Vézquez (1994) y Kato (2003), una buena resistencia a la abrasion estd
determinada por una fase dura muy compacta. Si se requiere una matriz tenaz para condiciones de
impacto y abrasion, es recomendable una estructura austenitica con elementos de aleacion que
formen carburos de mayor dureza. Aunque segun Wu y Redman (1994), la actuacién de una

aleacién de niquel se puede acercar a un comportamiento martensitico.
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En general, la resistencia a la corrosion localizada de aleaciones se mejora por la adicion de
molibdeno. Sin embargo, el contenido de molibdeno por si solo no resuelve el problema. Muchas
superaleaciones, quizas entre el 15-20 %, han sido desarrolladas especificamente para aplicaciones

resistentes a la corrosion (Hernandez y Castellanos, 2009).

Segun algunos investigadores (Bruschi et al. 2004; Bedolla-Jacuinde, Arias y Hernandez 2003) el
cromo, desde un 5 % en peso, aumenta la resistencia a la oxidacion del hierro en atmésfera seca;
por eso, para un satisfactorio comportamiento en atmésferas oxidantes, a temperaturas de hasta 750
°C, los aceros utilizados suelen poseer un alto contenido en cromo y simultdneamente, contenidos
crecientes de cromo, en solucion solida en el hierro, disminuyen la conductividad térmica de él y, por

tanto, le confieren refractariedad.

Por su parte, Dogan, Hauk y Laird (1997) y Callister (1999) plantean que la presencia del cromo en
los aceros, ademas de formar una pelicula superficial de su éxido, modifica la posicion del hierro en
la serie electroquimica, asi el hierro, que sin cromo es anddico, pasa a comportarse catodicamente

en medios acuosos cuando el porcentaje de cromo es superior al 12 % en peso.

En la superficie de todos los aceros inoxidables y en presencia de un ambiente oxidante crece una
capa rica en Oxido de cromo llamada capa pasiva. Algunos investigadores (Moreno et al. 2005)
considera que la resistencia a la corrosion del acero inoxidable se debe a una pelicula pasiva de un
dxido complejo rico en cromo, que se forma espontaneamente en la superficie del acero. Este es el
estado normal de las superficies de acero inoxidable y se conoce como estado pasivo o condicién

pasiva.

Por su parte, Zhang, Kelly y Gates (2001) plantean que esa capa superficial es de espesor
nanométrico (entre 10 nm y 50 nm); su composicidn todavia no esta muy clara, pero se sabe que se
basa en mezclas de dxido de hierro y cromo, que posee una excelente plasticidad, asi como una

gran capacidad de regeneracion.

Sin embargo, Guitar et al. (2003) opina que los aceros inoxidables no pueden ser considerados
como resistentes a la corrosion en todas las condiciones de trabajo: dependiendo del tipo
(composicion) de la aleacién habra ciertas condiciones en las que se pierda el estado pasivo y no

pueda recomponerse; en ese caso la superficie se convierte en activa y se produce la corrosion.
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1.9. Conclusiones del capitulo

+ Las superaleaciones al estar expuestas a ambientes severos, pueden presentar un unico tipo de
dafio, pero en general, la estructura es una combinacion de dos o mas tipos, donde el examen y
la interpretacion pueden ser bastante complejos, que va desde la deformacién plastica hasta el

dafio superficial con pérdida de material, el desgaste.

+ Se pudo determinar que el disefio de las superaleaciones base niquel estan basadas en su
buena resistencia a la corrosion tanto en medios &cidos y alcalinos, como oxidantes y
reductores, su buena resistencia mecénica, su buen comportamiento a elevada temperatura y su
resistencia al creep, sin embargo, al dafiarse la capa pasiva del cromo, pueden estar expuestas

al efecto de la corrosion.

+ El método de ensayos no destructivos como el de ultrasonido se emplea para detectar e indicar
discontinuidades como porosidad, falta de penetracién, falta de fusidn, inclusiéon de escoria,

socavacion, defectos que invalidan la continuidad metalurgica del material.

Tesis en opcion al titulo de Ingeniero Metalurgico 22 Sailis De la Cruz Molina



m Instituto Superior Minero Metaltrgico “Dr. Antonio Nunez Jiménez

2. MATERIALES Y METODOS
2.1. Introduccion

Los tratamientos térmicos se refieren a una amplia gama de operaciones llevadas a cabo a elevadas
temperaturas, con las cuales se transforman las propiedades de los metales y de las aleaciones para
poder trabajarlos eficientemente o para conferirles determinadas caracteristicas mecanicas o
tecnolégicas. Desde el momento en el que un material entra en la fabricacién, la mayoria de los
objetos metalicos sufre por o menos un tratamiento térmico en alguna fase de su produccion, puede
considerarse que este tratamiento es parte importante de la moderna tecnologia industrial. Son
operaciones de calentamiento y enfriamiento a temperaturas y en condiciones determinadas, a que
se someten los aceros (y otros metales y aleaciones), para darles caracteristicas mas adecuadas
para su empleo; estos no modifican la composicién quimica, pero si otros factores como su

constitucion, estructura y estado mecanico.

El objetivo del capitulo es establecer el procedimiento metodolégico del tratamiento térmico de la
superaleacion base niquel, asi como los métodos, procedimientos y condiciones en la que se

realizaran los experimentos.
2.2. Composicion quimica de la superaleacion base niquel

La composicion quimica estandar de esta aleacion segun Databook 1988, editada por la American
Society for Metals y la designacién adoptada por la AISI y SAE, las cuales, a su vez, coinciden con el
sistema de numeracién Unified Numbering System - UNS, de la American Society for testing
Materials - ASTM y la SAE, se muestra en la tabla 2.1.

Tabla 2.1. Composicion quimica del hastelloy C-276

C-276 | Ni Cr Mo Fe W | Mn C V Co
Min. 1401 2 | 5 | 3 09 030 | 20
Max | o0 50T 25 1525 135 110 2% 035 [ 25

A partir de los elementos relacionados anteriormente, la composicidn quimica esta en
correspondencia con la establecida para una superaleacion del tipo Hastelloy C. El Hastelloy C-276
es una superaleacion de niquel-molibdeno—cromo con adicién de tungsteno disefiado para tener

una excelente resistencia a la corrosion en un rango amplio de ambientes severos.

Un tratamiento térmico inadecuado del acero inoxidable puede producir una reticula de carburos en

los aceros con mas del 0,03 % de carbono o sin adicidén de titanio o de columbio. ElI metal que
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contenga tal reticula es susceptible de corrosion intergranular que podré ser causa de fracaso en
condiciones muy corrosivas y reducir la duracién util en muchos servicios relativamente ligeros. Que

el acero sea susceptible de corrosién intergranular no significa que sera atacado por ella.
2.3. Seleccion de las muestras

El material empleado para aplicarle el tratamiento térmico pertenece a una cufia de la valvula
empleadas en la linea de pulpa lixiviada, como se puede observar en la figura 2.1 tienen forma
cilindrica, se obtienen por el proceso de forjado y luego son maquinadas, del cuerpo de esta cufia se
seleccionaron tres muestras, teniendo en cuenta que las dimensiones son un diametro de 203 mmy

el espesor de 32 mm.

Figura 2.1. Area para seleccién de las muestras en la cufia.

Para seccionar la cufia se utilizd una fresadora vertical, en la que, tras sujetar la muestra con las
mordazas, se procedié a seccionar las mismas, se emple6 abundante refrigerante para evitar el
calentamiento excesivo de la pieza y no provocara transformaciones de fase por efecto de la acritud.
Las muestras 1,2 y 3 se sometieron a tratamiento térmico, la seleccionada con la letra A se

considerd muestra patron, a la cual se le realiz6 analisis microestructural y dureza.
2.3.1. Preparacion de las muestras metalograficas

Se utilizd las técnicas metalograficas para identificar las fases presentes en las microestructuras de
los materiales. Estas fases que constituyen el agregado metalico son, generalmente, de tamafio
microscopico y para su observacion y estudio, es preciso preparar debidamente la probeta.

Las superficies preparadas para observar las fases microscopicas fueron plana y debidamente
pulida, teniendo en cuenta que la pequefia profundidad de foco de los sistemas Opticos de
observaciéon a grandes aumentos no permitiria enfocar la imagen simultaneamente en planos
situados a distintos niveles y debidamente pulida para que sélo aparecieran en ellas detalles propios

de su estructura y no de circunstancias ajenas a ella que pudieran enmascararla. Para conseguir
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ambos objetivos, se realizd una serie de pasos consecutivos los cuales fueron, segun la norma NC
10 - 56:86 y ASTM E3 - 95.
1. Seleccion de la muestra.
Toma o corte de la muestra.
Montaje y preparacion de la probeta.
Ataque quimico de la probeta.
Analisis microscopico.

Obtencidn de micrografias.

N o g kN

Equipo para el tratamiento térmico.

Se realiz6 la operacion de corte, teniendo en cuenta que las muestras utilizadas eran excesivamente
grandes, las cuales fue necesario reducirlas a un tamafio con dimensiones de 15 x 15 x 32 (Norma
ASTM E 92). Para ello se empled el mismo procedimiento de corte, una fresadora vertical, sujetando
la muestra con las mordazas y empleando abundante refrigerante para evitar el calentamiento
excesivo de la pieza y no provocara transformaciones de fase por efecto de la acritud. Las
superaleaciones base niquel requieren estas condiciones de maquinado, las mismas se consideran
como materiales de baja maquinabilidad (Outeiro et al, 2006). Los regimenes de corte

seleccionados fueron n = 150 r/min y S = 25 mm/rev.
2.3.2. Deshaste y pulido

En el pulido se emplearon papeles abrasivos del tipo No. 320, 400 y 800, a las cuales les
corresponden el mismo numero en granos de particulas abrasivas por mm2 segun (ISO 9001). La
superficie a pulir, primero se desbasto, deslizandola sucesivamente por papeles con abrasivos de
granos cada vez mas fino. Se comenzé con lijas de grano 320, pasando sucesivamente por las de
400 y 800. Los papeles de lija se apoyaron sobre una superficie plana (en este caso se utilizé una
desbastadora de cinta) y las probetas se apoyaron sobre ellos por la cara a desbastar, frotandola en
una direccion hasta que se observé en su superficie marcas de desbaste correspondientes al papel

que se habia utilizado.
2.3.3. Paiios para pulido

La textura superficial de los pafios de pulir varia desde la que no tienen pelo, como la seda natural y
el tejido empleado para cubrir las alas de aeroplanos, hasta aquellos con pelo relativamente largo,

como el terciopelo y la pana, que son de aplicacién muy general.
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Una vez pulidas las probetas se lavan con agua destilada, se secan con papel de filtro y finalmente
se vuelven a lavar con tetracloruro de carbono para evitar cualquier vestigio de grasa y pastas de
pulir. El tipo de abrasivo y el pafio se selecciond en dependencia del material, el utilizado como
abrasivo fue la pasta GOI para el pulido grueso y en el caso del segundo pulido, como pafio, se
utilizé el fieltro. Los pafios, siempre se mantuvieron hiumedos y con suficiente abrasivo, se sujetaron

a unos discos giratorios, para realizar el pulido se emple6 una pulidora marca MONTASUPAL.
2.3.4. Pulidora metalografica Montasupal

Ubicada en el laboratorio de Ciencia de los Materiales del ISMM. Tiene como caracteristicas que es
una debastadora de cinta rotativa sobre papeles abrasivos de diferentes grados, colocados sobre
discos giratorios, se utilizo para lograr una superficie lisa y pulida libre de impregnacion de impurezas
o ralladuras. Las caracteristicas de la maquina son: tensiéon de 250 V, intensidad de 2,5 A;
frecuencia de rotacién de 300 - 1 000 r/min y una potencia del motor de 3,72 kW. La direccion de
desbaste se gird 90° al pasar de un papel al siguiente, con previo lavado de la probeta con un chorro

de agua, con el que se elimind las posibles virutas y los restos de granos de la ultima lija utilizada.
2.3.5. Ataque de las muestras para su examen microscopico

Antes del ataque quimico se procedié al desengrasado y limpieza de las muestras. Para revelar la
estructura de las muestras, con alto contenido en cromo y niquel se realizd por electrdlisis. El
electrolizador empleado se encuentra ubicado en el laboratorio de quimica del departamento de
Metalurgia del ISMMM, tiene una capacidad de intensidad de corriente de hasta 10 A y una escala
de tension desde 0 hasta 12 V. En la figura 2.2 se muestra el equipo empleado y el modo de ataque

de las muestras.

%0 ;n] 'f 100

Figura 2.2. Modo de ataque de las muestras por electrélisis.
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El tiempo de duracion del ataque fue de siete minutos, la disolucién empleada fue acido sulfurico en
una proporcion del 50 %, la tension de corriente de la maquina fue de 9 V, con una intensidad de
3 A. Como material auxiliar se utilizé una placa de grafito. En el proceso del ataque, la disolucion se
calentd, donde sufri6 cambio de coloracién, primero de color amarillo y luego pasé a coloracién
verdosa, logrando la oxidacién, tanto del hierro como del niquel. Se controlé durante el proceso de
corrosion, la emision de gases toxicos como el SOz y el SOs, lo cual se logr6 mediante el

encapsulado por una campana de extraccion de gases.
2.3.6. Comportamiento microestructural de las muestras

Para establecer las variaciones microestructurales en la superaleacion hastelloy C-276 se procedié a
determinar la microestructura de una muestra patron de esta aleacion, segun estado de entrega y
establecida por la ASTM y la SAE, como se muestra en la figura 2.3 y de esta manera compararla

con las muestras obtenidas de la cufia.

Austenita

By
N

Ferrita

Figura 2.3. Estructura metalografica de la superaleacion hastelloy C-276.

La microestructura que se corresponde con la aleacion hastelloy C-276, editada por las normas, esta
compuesta por una estructura de austenita y ferrita en bordes de grano. El contorno de los granos en
la estructura es rectilineo. La austenita es estable por encima de la temperatura critica Ac1. Esta
formada por cristales cubicos centrados en las caras (FCC). Su resistencia varia de 590 a 885 MPa.

La austenita aparece como granos poligonales frecuentemente cuando sufre deformacién plastica.
2.3.7. Microscopio dptico empleado

Para la observacion de las microestructuras se emple6 un microscopio dptico binocular marca NOVEL
modelo NIM - 100 (figura 2.4) ubicado en el laboratorio de Ciencia de los Materiales del ISMM de
Moa, estd dotado de una camara instalada mediante el hardware IMI.VIDEOCAPTURE.exe que

refleja la fotografia en el computador. Para colocar las probetas en el microscopio y evitar una
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observacion distorsionada de las imagenes, se montaron en un dispositivo con plastilina que permitio la

nivelacion adecuada de estas.

Figura 2.4. Microscopio dptico NOVEL modelo NIM - 100.

El analisis microestructural consistid en la observacion de una muestra patrén de la superaleacion, la
magnificacion empleada fue de 50 um, esta seleccion se considero6 para la identificacion de las fases
y la revelacion de la estructura del grano a pesar de que los aceros inoxidables son de dificil grabado
en comparacién con otros materiales. Las muestras se examinan empleando normalmente

iluminacién normal (campo claro).
2.3.8. Ensayos de dureza aplicada a las muestras

En la medicién de la microdureza se siguieron los procedimientos de la norma NC 10 — 56: 86. Se
utilizé un microdurdmetro modelo PMT — 3 No 168 (figura 2.5) que tiene acoplado un objetivo

acromatico, con compensacion libre trinocular de tubo inclinado a 30°.

Figura 2.5. Microscopio utilizado para el ensayo de microdureza.

La microdureza (VHN) se determin6 teniendo en cuentas las ecuaciones siguientes:

HVN :1,854-_—F; (2.1)
d
_2 _
Diametro medio; d...d = (d,+ dZ)er(d3 +d,) (2.2)
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— S'VHN, +VHN
Microdureza promedio; VHN=Z 12+ 2 (2.3)

Donde:
1,854 - constante,

P -peso;N

El numero de dureza VHN , se determind por el tamafio de las huellas, como se muestra en la figura

2.6. La carga aplicada fue de 0,49 N, en un tiempo de 15 s. El indentador empleado fue el de

piramide de diamante, con un angulo de 136° segun la ASTM E 92 - 82.

3 LT

Figura 2.6. Medicidn de dureza en la muestra.

Las superficies de las probetas se prepararon en la misma condicion que para el analisis
microestructural, desbaste y pulido, se efectuaron tres mediciones en la superficie de la
superaleacion en diferentes lugares, las que se promediaron. En la tabla 2.2 se muestra los

parametros considerados para la determinacion de la dureza.

Tabla 2.2. Parametros considerados

No Condicién gzn_;_rl’_e(zaé;"a Etapa | Microestructura | Dureza (HV)
1 | Establecida por norma --- | Austenita-Ferrita 217
2 | Muestra de la cufia (A) 325
3 | Tratamiento térmico (1) 1050 1 X
4 | Tratamiento térmico (2) 1050 1 X
5 | Tratamiento térmico (3) 1050 1 X

Para establecer criterios de comparacion, se considera la estructura establecida por la Norma
ASTM - SAE para el hastelloy C-276, la estructura de la cufia luego del proceso de obtencion, con lo
cual se determina los posibles cambios que pudieran haber existido en ambas muestras y, por

ultimo, se consideran las tres muestras sometidas al tratamiento térmico.
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2.3.9. Microscopio 6ptico para el analisis de imagenes

Para determinar los microconstituyentes en las muestras metalograficas, se emple6 un microscopio
dptico binocular reflexivo marca echoLAB, como se muestra en la figura 2.7. Esta ubicado en el
laboratorio de Materiales de la empresa “Comandante Gustavo Machin Hoed de Beche”, de Moa,

dotado de una camara instalada mediante el hardware que refleja la fotografia en el computador.

Figura 2.7. Microscopio dptico reflexivo.

Se realiz6 la reflexion de la luz de una probeta ya pulida con el objetivo de evaluar los
microconstituyentes. Presenta una camara digital acoplada, la cual va desde el microscopio hacia
una laptop marca LENOVO, donde se encuentra un programa analizador de imagenes tomadas
desde la misma, aqui se evaluaron las fases, tamafio del grano, inclusiones, afectaciones en los

granos, se elaboro un reporte técnico con estas caracteristicas.

En este microscopio se determind el comportamiento microestructural de las muestras de la
superaleacion, asi como el conteo del porciento de los microconstituyentes presentes. Funciona
basicamente por medio de la combinacion entre el sistema optico y la iluminacion. En la tabla 2.3 se

muestra el procedimiento para el analisis de los microconstituyentes segun la norma ASTM A 247.

Tabla 2.3. Procedimiento para el andlisis de los microconstituyentes

Datos de la fase
Microconstituyentes Area | Area %
1 Area1 | Area 1
2 Area2 | Area?2
3 Area3 | Area3

En este ensayo, cuando en la estructura, los granos presentan diferentes colores, indica la
existencia de mas de un microconstituyente. Adicionalmente los atomos en los limites de grano son
mas reactivos durante el ataque quimico y se disuelven en mayor cantidad que el grano mismo, por
ello la reflexividad cambia y se acrecienta su visibilidad.
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2.4. Horno empleado para el tratamiento térmico

El horno empleado para el tratamiento térmico de las muestras es un horno de mufla, en este horno
se puede generar elevadas temperaturas y sirve para calentar materiales que son sometidos a
distintos procesos de tratamiento térmico, el mismo se encuentra ubicado en el laboratorio de
quimica del Instituto Superior Minero Metalurgico. Es un horno eléctrico con aplicaciones de
procesos de incineracion, secado, disgregacion, recocido, tratamientos térmicos con temperatura
maxima de + 1 100 °C. Los hornos muflas calientan las probetas por accion directa o indirecta del
flujo eléctrico, para el calentamiento se debe tomar en cuenta el tamafio, la forma y la temperatura

de la probeta a ser tratada térmicamente. En la figura 2.8 se muestra dicho horno.

Figura 2.8. Horno de mufla.

Las caracteristicas fundamentales del mismo es que tiene un recinto interior compuesto por placas
de refractario ligero de alta calidad, de gran contenido en alimina y exentas de amianto y éxido de
hierro. Elementos calefactores distribuidos uniformemente con hilo especial de elevado punto de
fusion y recocido por alta frecuencia asegurando una duracién excepcionalmente larga. Excelente
aislamiento térmico de fibroceramica de baja densidad y conductividad térmica. Consumo reducido a

maximo rendimiento.
2.5. Inspeccion mediante ultrasonido

Las muestras tratadas térmicamente fueron inspeccionadas ultrasénicamente con el empleo del haz
direccionado o la técnica de angulo de haz. Se realizd para determinar posibles defectos en todo el
volumen de la pieza, a través del método de medida de velocidad ultrasdnica, se emple6 un equipo
de ultrasonido marca KrautKramer, modelo USN 52L. Fue empleada la técnica de &ngulo de haz, se
escogié este método debido a que el transductor no tiene que ir en el lugar de superficie de la
muestra, es colocado tipicamente en la superficie lisa de la probeta.
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Con la inspeccion de angulo de haz, el angulo es por lo general seleccionado para producir la
esquila de ondas en la parte a inspeccionar en un grado y encontrar los defectos. En la figura 2.9 se
muestra el equipo de ultrasonido empleado, el cual se encuentra ubicado en el laboratorio de

ensayos metalograficos de la empresa “Comandante Gustavo Machin Hoed de Beche”.

Carcasa

Encapsulacion
Epoxi

Piezas para :

- el ensayo

—

Z

Amortiguador
Conector de cable coaxial

Cable de senal
Cable de tierra
Cristal

plezoeléctrico w\mm de desgaste

> : S\ 7
,__,.,"/ ~ -

Figura 2.9. Equipo de ultrasonido y esquema del palpador ultrasénico empleados.

Electrodos

Los tipos de defectos usualmente encontrados son: poros, escoria atrapada, penetracion incompleta,
fusion incompleta y fracturas, serios defectos, como las fracturas vy fisién incompleta, usualmente se
extienden longitudinalmente a lo largo de la soldadura y dan sefial de limpieza especial cuando el
haz de sonido golpea sus angulos. Una porosidad esférica produciria una pequefia amplitud de eco,
siempre y cuando el haz de sonido golpeé en el angulo de la union. Inclusiones de escoria pueden
producir pasos de indicaciones, que son el angulo maximo derecho a la orientacion de la escoria.
Una inclusion grande puede producir sefiales multiples. En la tabla 2.4 se muestran las

caracteristicas del equipo de ultrasonido empleado.

Tabla 2.4. Caracteristicas principales del equipo KrautKramer

Titulo Parametros Titulo Parametros
Rango de medicién (mm) 2,5>10000 Modo de medicién Sencillo y doble
Error de linealidad vertical <3% Rechazar (%) 0~80
Sensibilidad de salida (dB) 57 Pulso desplazamiento -20 + 3400 m/s
Pulso de desplazamiento (dB) 32 Cero (m/s) 0,0 ~99,99
Poder de resolucion 240 Tipo de puerto BNC
Rango de frecuencia (MHz) 5 Temp de funcionamiento -20~50
Ganancia (dB) 0~110 L x Hx A (mm) 240 x 180 x 50
Velocidad del material (m/s) 16250 -23100 | Peso (kg) 1,8

Para la determinacion de la velocidad de onda longitudinal en la pieza, con un espesor de 10
milimetros, se empled un cabezal angular de contacto directo a 45°, que utiliza una interfase en
forma de cufia la cual genera un angulo entre el haz emitido y la normal a la superficie analizada.
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Esto introduce ondas refractadas de corte en el material al mismo tiempo que dichas ondas son
reflejadas en las paredes de la pieza mejorando la deteccion de imperfecciones en la superficie y
todo el volumen del material. También son utilizados para generar ondas de superficie para detectar
defectos superficiales. La frecuencia empleada fue de 0,5 a 2,25 MHz ya que las frecuencias bajas

proveen mayores energias y penetracion en el material.

El procedimiento empleado en el ensayo de ultrasonido fue el de pulso-eco, designado también
como procedimiento de pulsos reflejados ya que utiliza la porcion reflejada del sonido para la
evaluacion de defectos. El oscilador piezoeléctrico funciona a la vez como emisor y como receptor.
Como la energia recibida es mucho més débil que la emitida, aqui no puede operarse sobre la base

del sonido continuo, empleandose exclusivamente impulsos de sonido.
2.6. Disefo de experimentos

De acuerdo con Vakili-Tahami y Ziaei-Asl (2013) consideran que el problema bésico para la
aplicacién de un disefio de experimentos reside en decidir qué conjunto de pruebas permiten, con la
menor cantidad de recursos, alcanzar el nivel de conocimiento deseado. En los procesos industriales
es habitual que unos pocos factores sean responsables de la mayor parte de las variaciones de la
respuesta, resultando el resto de factores responsables de variaciones de menor cuantia,
indistinguibles del ruido experimental. Cuando esto ocurre los disefios factoriales fraccionales
permiten estudiar de manera completa los efectos de las variables activas. En la tabla 2.4 se

muestra la matriz de planificacién de los experimentos.

Tabla 2.5. Matriz de planificacién de los experimentos

No Probeta sin TT (norma) Probeta sin TT de la cufia Probetas con TT a 1 050 °C

HV1 HV2 | HV3 HV1 | HV2 HV3 | Prom | HV1 | HV2 | HV3 | Prom

1 | HV1os | HV205 | HV305 |HV10s |HVZ205 [HV305 [HVPos [HV10s5 [HV205 |HV30s |HVPos

2 | HV14i5 | HV245 | HV315 |HV145 |HV245 |HV345 [HVP1s |HV145 |HV245 [HV315 [HVP4s

3 | HV13 | HV23 | HV33 [HV130 [HV230 |HV330 |HVP3 [HV130 [HV230 |HV330 |HVP3p

Como se muestra en la tabla se realizo un barrido de dureza en las muestras, tanto para la probeta
sin tratamiento térmico (segun la norma), sin TT en la cufia y las que fueron sometidas a TT. El

objetivo fue evaluar las variaciones de esta propiedad en toda la superficie (figura 2.10).

Figura 2.10. Barrido de dureza en la superficie del acero.

Tesis en opcion al titulo de Ingeniero Metalirgico Sailis De la Cruz Molina
33



m Instituto Superior Minero Metaltrgico “Dr. Antonio Nunez Jiménez

En las tres mediciones realizadas se inici¢ a partir de un extremo, a una distancia de 0,5 mm, luego
a 15 mm y por ultimo a 30 mm, estos valores fueron promediados. El procedimiento fue el mismo

para todas las muestras.
2.6.1. Determinacion de los coeficientes de regresion

En los modelos de regresion la variable dependiente Y, es siempre una variable aleatoria, mientras
que los factores o variables independientes son considerados como variables no aleatorias. Se
argumenta en el hecho de que en las aplicaciones practicas los valores de las Xi suelen ser
controladas o elegidas de antemano por el investigador, a los factores también se les denomina
variables explicativas, ellos en definitiva son los que explican el comportamiento de la variable
dependiente (Box y Hunter, 1989). La regresidn del disefio de experimentos se determina como:

Yy =Dbg +Dyys +Dyyp + Dy (2.3)

Donde Y es la dureza obtenida del ensayo en HV; X7 es la muestra sin tratamiento térmico y X las

muestras con tratamiento térmico.
2.6.2. Calculo de la varianza

Semiatin (1998), Vakili-Tahami y Ziaei-Asl (2013) consideran que el ANOVA, como técnica
estadistica, permite el estudio de las caracteristicas medidas u observadas, cuyos valores dependen
de varias clases de efectos que operan simultaneamente, esta técnica se basa en la division de la
variabilidad total de una caracteristica medible en la variabilidad causada por diferentes factores que
intervienen en el problema. Después de calcular los coeficientes de regresion se realiza el

procesamiento estadistico de los datos, determinando la varianza por la ecuacion siguiente:

>3z
JZ=12

N (24)

(0]
La significacion de los coeficientes de regresion se comprueba por el criterio de t de student para

una probabilidad de un 95 % o un intervalo de confianza de 0,05 y 15 grado de libertad (N - 1).

Posteriormente se calcula la varianza por la ecuacion siguiente:

n, 2
mod f
>ly-y™')
J ;. - (2.5)
J .
N, - K, -1
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Donde N, = j y K_, son el nimero de coeficientes significativos.
Por la ecuacion 2.6 se calcula el coeficiente de fisher (F_,)y se compara con el fisher tabulado

(F.p) segun los grados de libertad del numerador y del denominador:
Foa == (2.6)

Siel F, >F,, entonces la ecuacion describe adecuadamente el campo de la experimentacion.

Se considerd que la validacion de las normas y procedimientos y el nivel de acreditacion de los
laboratorios y equipamiento que se utilizaron para desarrollar las mediciones, permiten una alta
precision con muy pocas posibilidades de que se introdujeran errores sistematicos, lo cual implicaba

el numero minimo de réplicas que garantizara la confiabilidad de los resultados.
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2.7. Conclusiones del capitulo 2

+ Se caracterizd los equipos y maquinas a emplear para determinar el comportamiento
microestructural de la superaleacion hastelloy C-276 luego de ser sometida a tratamiento

térmico, considerando para ello ensayos no destructivos.

+ La superaleacion hastelloy C-276, en estado de suministro presenta una estructura de austenita
y de ferrita en bordes de granos, sin embargo, el material empleado en la fabricacién de la cufia

se obtiene a través del proceso de forjado.

+ Para determinar la dureza de las muestras se realizd un barrido a diferentes distancias,
considerando muestras sin tratamiento térmico establecido por las normas, sin tratamiento

térmico de la cufia y luego de tratada térmicamente.
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3. ANALISIS DE LOS RESULTADOS
3.1. Introduccion

Los aspectos relacionados con la capacidad de trabajo de los sistemas tribologicos estan
intimamente relacionados con la calidad superficial, caracterizada por los parametros geométricos
(macrogeometria, ondulaciones y rugosidad superficial), las propiedades fisico - quimica que
determinan la interaccién de campos de fuerza de los atomos superficiales con el campo de fuerza
de las moléculas del medio exterior que se encuentran en contacto con la superficie del cuerpo
solido, las propiedades fisico - mecanicas (endurecimiento, tensiones residuales, profundidad de la
capa endurecida) las cuales tienen una incidencia directa en los fenémenos superficiales que se

producen debido a la friccion y el desgaste.

El objetivo del capitulo es realizar el anélisis de los resultados relacionados con el comportamiento
microestructural, la dureza de la superaleacion base niquel hastelloy C-276 luego de ser sometida a

tratamiento térmico.

3.2. Andlisis de la composicién quimica

El analisis quimico se realizd empleando un Espectrometro de Masa ESPECTROLAB 230 con
electrodo de carbdn bajo arco sumergido en atmosfera de argdn en el Laboratorio del Taller de
Fundicion de la Empresa Mecanica del Niquel, “Comandante Gustavo Machin Hoed de Beche”, Moa.

En la tabla 3.1 se muestra la composicidn quimica resultante.

Tabla 3.1. Composicién quimica del material de la cufia, % en masa

Ni Mo Cr Fe W Mn
38 |16,0 |155 40 |35 1,0
Vv Si Co C Nb
0,35 | 0,08 |25 0,02 | 0,15

Segun el analisis realizado y los resultados obtenidos, los elementos se encuentran en los rangos
establecidos para establecer que los mismos estan en correspondencia con lo de la superaleacién
base niquel del tipo hastelloy C-276.

La influencia de los elementos componentes en la aleacion puede resumirse como sigue: el
elemento Ni como base es un elemento austenitizante y proporciona resistencia al desgaste

abrasivo y erosivo a la vez y conjuntamente con el Cr y el Mo aporta una gran resistencia a la
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picadura. El carbono constituye la base preferente para la obtencidn de los precipitados de carburo
de Cr (los carburos de mayor incidencia en la resistencia a desgaste son por este orden Cr, W, Mo y
V (Hogmark et al., 1978).

Tanto el Ni como el Mo favorecen las propiedades de antiagarramiento. Finalmente, el Nb favorece
la formacion de carburos y un estabilizador de la matriz austenitica, lo cual incrementa la resistencia

al desgaste del material (Sagard et al., 2007).

El contenido de carbono en una superaleacion base niquel varia de 0,02 a 0,2 % para aleaciones
forjadas y hasta cerca de 0,6 para aleaciones de fundicion, reportado por Aperador et al. (2012). Por
lo que se puede considerar que el proceso de obtencion de las cufias de las valvulas top flow

empleadas en la linea de pulpa lixiviada caliente, es forjada.
3.3. Analisis microestructural antes del tratamiento térmico

Se realizo el analisis microestructural de la superaleacion hastelloy C-276, se consideré para ello el

material sin estar expuesto a condiciones de trabajo y otro retirado de servicio. En la figura 3.1 se

muestra el comportamiento obtenido de las microestructuras.
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Figura 3.1a. Hastelloy AC 276 sin afectamon. Figura 3 1b. Hastelloy C 276 con afectamon

En la figura 3.1a se observa una estructura de matriz austenita con la ferrita en borde de granos, la
austenita es del tipo dendritico, lo cual es indicativo de un tratamiento previo para su obtencion,
obtenidas durante el proceso de forja, ya que la estructura dendrita se forma al existir gradientes de

temperaturas y la misma se forman en direccion a este gradiente.

Luego de retirada de servicio (figura 3.1b) la estructura que se observa es una matriz de austenita
con ferrita dispersa sobre esta matriz, las presencias de las dendritas se manifiestan de formas

aisladas, también se han formado precipitados en diferentes zonas de la estructura. EI cambio de
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esta estructura puede ser atribuible a que, a niveles reducidos de tension, el acero inoxidable sufre
deformaciones mas significativas, las caracteristicas del fluido (% de elementos presentes en la
concentracion), la velocidad del mismo, pueden haber provocado que, por efecto de la friccion,

hayan incidido en las variaciones de esta estructura.

En la realizacion de estas superaleaciones base-niquel de forja, el tamafio de grano final de las
superaleaciones forjadas y tratadas térmicamente, tienen influencia sobre las propiedades
mecanicas. Incrementando el tamafio de grano, la resistencia a la tension, el esfuerzo de ruptura y la
ductilidad, generalmente decrecen y los valores de la deformacidén son mas erraticos. Un material
que presenta un grano fino tiene, a temperatura ambiente, una dureza superior, asi como mayor

resistencia a la fatiga y resistencia al impacto, comparado con un material de grano grueso.
3.4. Andlisis del tratamiento térmico de la aleacién hastelloy C-276

Los tratamientos térmicos determinan las propiedades basicas y se utilizan para propdsitos
especificos de servicio. Aparte de los tratamientos térmicos las variaciones en las propiedades
mecanicas son causadas por cambios en limpieza y composicion quimica, comportamiento de
precipitacion y recristalizacion, tamafio de grano, orientacién del grano y cantidad de deformacién.

En la figura 3.2 se muestra el ciclo térmico aplicado a las muestras.

Temperatura °C

1050 -C

Enfriamiento
en agua

T T T T T T
Tiempo (h)

Figura 3.2. Ciclo de tratamiento térmico de la aleacion hastelloy C-276.

El tratamiento térmico del hastelloy C-276 implicdé un enfriamiento rapido a la regién de dos fases
(temperatura ambiente). La rapidez de este enfriamiento impide la formacion de precipitados de
equilibrio, creando asi una solucion sobresaturada. Al efecto del tratamiento térmico, corresponde un

cambio en las propiedades mecanicas. El envejecimiento usualmente aumenta significativamente las
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propiedades mecanicas a temperatura ambiente y produce un incremento en la resistencia a fluencia

y ruptura a elevada temperatura, de acuerdo al criterio de Villalpando-Hernandez (2014).

El propdsito del templado de aleaciones resistentes al calor, es mantenerse a temperatura ambiente,
la solucién soélida supersaturada obtenida durante el tratamiento de solucién. El templado produce
una particula fina de y’ y mas altas propiedades a la tension. El endurecimiento de la superaleacion
base niquel es principalmente obtenida por una precipitacion coherente de la cantidad de esta fase

en una matriz gama basada en niquel, segun lo reportado por Zadorozne et al. (2011).
3.4.1. Comportamiento microestructural de las muestras tratadas térmicamente

Se determin6 el comportamiento microestructural de las tres muestras sometidas a tratamiento
3.3(c) es la muestra 3.

-

térmico. La figura 3.3(a) es la muestra 1, la 3.3 (b) es la muestra 2 y la figura

'Martensita; :

Y

Figura 3.3(c). Muestra 3.

En las estructuras analizadas se puede observar que, luego del tratamiento térmico a una
temperatura de 1 050 °C, con tiempo de permanencia de una hora, la estructura de austenita
dendritica lograda en el proceso de forjado, ahora estd compuesta por los microconstituyentes de
austenita y martensita, pero con la formacién de granos mas pequefios, dispersos sobre la matriz. La
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presencia de la martensita es promovida por la presencia del elemento quimico cromo. La aleacion
al enfriarse de su tratamiento térmico, ocurre la precipitacién de la y’ secundaria en la regién

dendritica, como se muestra en la figura 3.3(c).

La fuerza de la mayoria de los metales disminuye a medida que se aumenta la temperatura, debido
a que, la asistencia de la activacion térmica hace que sean mas faciles los desplazamientos y se
puedan superar los obstaculos. Sin embargo, las superaleaciones base niquel contienen y’, que
basicamente es un compuesto intermetalico Nis (Al, Ti), que los hace especialmente resistentes a la
temperatura. El temple a rapida velocidad evita la formacidn de fases perjudiciales las cuales se

forman entre 1 127 y 1 527 °C, segun ha sido reportado por Salah y Engin (2010).
3.4.2. Determinacion del porciento de microconstituyentes

El porciento de microconstituyentes determinado, permitié caracterizar la fase predominante en la
superaleacion hastelloy C-276 luego de ser tratada térmicamente. En las figuras 3.4(a), 3.4 (b) y

3.4(c) se muestran los resultados obtenidos de las tres muestras.

entes.

S s 1 umipixel

Figura 3.4 (b). Mustr 2 con los microconstituyetes presentes.
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i S N i
Figura 3.4(c). Muestra 3 con los microconstituyentes presentes.

La distribucion de los microconstituyentes de cada una de las probetas tratadas térmicamente se
muestra en las figuras 3.5(a), 3.5 (b) y 3.5(c).
- 1- 679 %

- 3-3965%

-1-5.81%
-2-15.53%

483 %

Figura 3.5(a). Muestra 1. Figura 3.5 (b). Muestra 2.

- 1- 84.44 %
- 2- 15.56 %

Figura 3.5(c). Muestra 3.

Como se observa en la distribuciéon de los microconstituyentes, hay una fase que, luego del
tratamiento térmico es la que mayor incidencia tiene sobre la matriz, la cual es la que garantiza la

resistencia de la superaleacion hastelloy C-276.
En la tabla 3.2 se muestran los microconstituyentes con el area que ocupan en la microestructura.

Tabla 3.2. Datos de los microconstituyentes para las muestras

Datos de las fases muestra 1 Datos de las fases muestra 2

Microconstituyentes | Area | Area % | Microconstituyentes Area Area %
Precipitados 57 161 6,79 Precipitados 47 222 5,61
Martensita 450 858 53,56 Martensita 164 600 19,56
Austenita 333709 | 39,65 Austenita 629 906 74,83

Datos de las fases muestra 3
Martensita 546 063 84,44
Austenita 295 665 15,56
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Luego de caracterizados los microconstituyentes en cada una de las muestras tratadas, se observa
que, de forma general, la fase predominante es la martensita, independientemente que en la

muestra numero 2 exista mayor presencia de la fase austenitica.

Al establecer el procedimiento se puede plantear que, al utilizar el microscopio, son granos los que
se observan como microcomponentes del acero. Estos granos pueden ser de alguna de las fases, o
mezcla de fases, que estan presentes. Los granos, a su vez, estan formados por agregados de
cristales, los cuales van a determinar en gran medida las propiedades de la superaleacion hastelloy
C-276. Para la muestra 1 el tamafio del grano es de 4, la muestra 2 es de 3,5 y la 3 es de 2,5. El
porciento de los microconstituyentes presentes en las microestructuras obtenidas, estan en

correspondencia con el andlisis microestructural realizado en las muestras con tratamiento térmico.

El tamafo del grano en las tres muestras presenta una variacion de 1,5 del numero tres con relacion
a la uno, este comportamiento presumiblemente esté asociado a que, durante el tratamiento, la
temperatura se traduce en un mayor almacenamiento de energia en las mismas, energia que se

libera con el crecimiento de grano durante el envejecimiento (Blaine et al., 2010).
3.5. Andlisis del tratamiento térmico de la superaleacion hastelloy C-276

Las propiedades y el comportamiento de las superaleaciones durante su manufactura y el
desempefio durante su vida de servicio, dependen de su composicién, estructura, historia de
procesamiento y del tratamiento térmico al cual han sido sujetas. En la tabla 3.3 se muestra el

comportamiento de las durezas obtenidas segun las microestructuras de cada una de las probetas.

Tabla 3.3. Parametros considerados

No Condicién gzn;ge(zactyra Etapa Microestructura Dureza (HV)
1 | Establecida por norma 32 0 Austenita-Ferrita 217
2 | Muestra de la cufa (A) 32 0 Austenita dendrita-Ferrita 325
3 | Tratamiento térmico (1) 1050 1 Martensita-austenita 380
4 | Tratamiento térmico (2) 1050 1 Austenita-martensita 350
5 | Tratamiento térmico (3) 1050 1 Martensita-austenita 370

En la dureza obtenida segun las microestructuras de las muestras, se observa que existe una
correspondencia entre la primera y la segunda, en la muestra nimero uno con estructura de
martensita-austenita y un tamafio de grano 4, la dureza es de 380 HV, en la segunda hay que tener
en cuenta la presencia de austenita, fase mas tenaz, un tamafio de grano de 3,5 la dureza es de 350

HV y para la muestra 3 al existir mayor presencia de martensita, pero un tamafio de grano de 2,5
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esta propiedad es de 370 HV. Independientemente que existe un refinamiento de grano en las
muestras y que los mismos no son uniformes, el tratamiento térmico ha tenido influencia sobre la

transformacién de la estructura.

Para el estudio realizado se puede plantear que la temperatura de tratamiento térmico a 1 050 °C
resulta en una transformacion en el hastelloy C-276, ya que con la misma ocurre el fenémeno de
crecimiento de grano, situacion que se observa en las microestructuras obtenidas para cada

muestra. La dureza alcanza un equilibrio en correspondencia con este comportamiento.
3.6. Procesamiento estadistico de los datos

A partir de los datos expuestos en el capitulo 2, epigrafe 2.5, para el disefio de experimentos, se
determind la variacion de la dureza a diferentes distancias en cada una de las muestras. En la tabla

3.4 se muestran los resultados obtenidos.

Tabla 3.4. Comportamiento de la dureza respecto a la distancia.

No Probeta sin TT (norma) | Probeta sin TT de la cufia Probetas con TT a 1 050 °C
HV1 | HV2 |HV3 |HV1 |HV2 | HV3 |Prom | HV1 | HV2 | HV3 | Prom

1 121705 | 21705 | 21605 32505 32305 |32505 [32405 [37805 |38005 [38105 [38005

2 | 21615 | 21715 | 21715 |32215 (32715 32515 |32445 |35115 {35045 (35015 |35015

3 | 21630 | 21630 | 21730 [32430 (32430 |32330 |32430 |37030 |36830 [37030 [37030

Al establecer las variaciones de las durezas respecto a las diferentes distancias, se puede observar
que en las diferentes condiciones en que se encuentre la aleacion hastelloy C-276, esta propiedad
varia, encontrandose los mayores valores luego del tratamiento térmico, independientemente que,
de las tres muestras, se haya alcanzado en una un valor de hasta 30 HV con respecto a las otras
dos. Elementos como el Mo, el Cr, el W'y el manganeso favorecen notablemente el incremento de la

dureza, cuando se somete esta superaleacion tratamiento térmico.
3.6.1. Analisis de varianza

Se modelé estadisticamente a través del analisis de regresion, la influencia de la dureza con relacién
a la distancia. Se realiz6 el analisis de varianza, segun el método de Fisher, para evaluar el nivel de
significacion de las variaciones provocadas por los diferentes experimentos. En la tabla 3.5 se

muestran los resultados del analisis de regresion.

Tabla 3.5. Anélisis de regresion simple

Coeficientes
Minimos | Estandar | Estadistico
Cuadrados
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Parametro| Estimado Error T Valor-P
Intercepto | 371,662 | 19,0143 | 19,5465 | 0,0325
Pendiente | -0,329376 | 0,981783 | -0,335487 | 0,7939

Analisis de Varianza

Sumade | g Cuadrgdo Razon-F | Valor-P
Cuadrados medio

Modelo 47,2105 | 1 | 47,2105| 0,11 0,0000
Residuo 419456 | 1 | 419,456
Total (Corr.) | 466,667 | 2
R-cuadrado = 92,71 porcentaje

Fuente

R-cuadrado (ajustado para g.I.) = 92,28 porcentaje
Error estandar de est. = 9,17469

Error absoluto medio = 5,36408

Estadistico de Durbin-Watson = 1,91561 (P = 0,1521)

Autocorrelacion residual en Lag 1 = -0,241113

La salida muestra los resultados de ajustar un modelo lineal para describir la relacion entre la dureza

y la distancia. La ecuacion del modelo ajustado es:
Dureza = 371,66 —0,3293 - Distan cia

Dado que el p-valor en la tabla ANOVA es inferior a 0,01; existe relacion estadistica significativa
entre las variables para un nivel de confianza del 95 %. El estadistico R-cuadrado indica que el
modelo explica un 92,71 % de la variabilidad en Dureza. El estadistico R-cuadrado ajustado, que es
mas conveniente para comparar modelos con diferentes niumeros de variables independientes, es de
92,28%. El error estdndar de la estimacion muestra la desviacién tipica de los residuos que es
9,17469. Este valor puede usarse para construir los limites de prediccion de la incidencia de la

dureza a diferentes distancias.

El error absoluto medio (MAE) de 5,36408 es el valor medio de los residuos. El estadistico Durbin-
Watson (DW) examina los residuos para determinar si hay alguna correlacion significativa basada en
el orden en el que se han introducido los datos en el fichero. Dado que el p-valor es inferior a 0,05;

hay indicio de autocorrelacion serial en los residuos.

Al estimar el error del modelo experimental con el calculado existe diferencia estadisticamente
significativa entre las medias de las muestras para un nivel de confianza del 95,0 %. Los resultados
expuestos demuestran que existe tendencia a mantenerse la dureza en diferentes distancias luego
de aplicado el tratamiento térmico.
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3.7. Analisis por el método de ultrasonido

La técnica de ultrasonido son en la actualidad el medio mas eficaz para detectar discontinuidades
fisicas a lo largo del espesor de los metales (Lu, 1992) y, por lo tanto, para inspeccionar y validar la
calidad de las estructuras. Para determinar posibles imperfecciones en las tres muestras tratadas
térmicamente, el haz se dirigid de forma dinamica a través de diversos angulos, distancias focales y
tamarios de punto focal en una forma tal, que el palpador fuera capaz de examinar la superficie del
material a través de una gama de diferentes perspectivas. En la figura 3.6 se muestran los

resultados obtenidos del ensayo de ultrasonido en cada una de las muestras.

e J
weeNijvel de
reflexion

Nl

@ Krautkramer

‘ j USN 521
N -

Muestra 1.

et |8
@ Krautkramer

{ ’ U\SN 52L\‘

Muestra 3.

En el C-Scan se observa que, en cada una de las muestras a diferentes distancias, sobre el nivel de
reflexion, se han obtenidos variaciones en cuanto a los picos. En la pantalla se observa que, en las
muestras 1y 3, la velocidad del sonido del material esta en 6 435 m/s, para la primera y de 6 567
m/s en la tercera muestra, no siendo asi en la muestra 2 donde la velocidad del sonido es de 5 629
m/s. Los resultados del ultrasonido tienen correspondencia con el andlisis microestructural y la
dureza. Donde para una velocidad del sonido del hastelloy C-276 de 5 900 m/s, este valor se
incrementa en la 1y la 3, no siendo asi con la muestra 2, que es la que presenté menor dureza y

una estructura de austenita.
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3.8. Valoracion econdmica

El estudio del proceso econdmico se realizo, siguiendo los lineamientos del costo, para esto se tuvo
en cuenta todas las etapas del proceso, las actividades respectivas de cada una, asi como los
recursos empleados, como son: horas hombre, energia eléctrica, combustibles, que se utilizan
durante el proceso, para luego calcular los costos por actividad y el total. En la tabla 3.6 se muestra

la ficha de costo obtenida del proceso de tratamiento térmico.

Tabla 3.6. Ficha de costos del proceso de tratamiento térmico

Concepto de gastos Total | Convertible
Materias prima y materiales 7.15 6.54
Materiales 0.00 0.00
Combustibles y lubricantes 0.06 0.06
Energia eléctrica 5.97 5.97
Utiles y herramientas 1.11 0.51
Sub total (gastos de elaboracion) 58.19 12.64
Piezas método de gasto general 0.00 0.00
Otros gastos directos 21.41 3.79
Depreciacion 9.23 0.00
Otros servicios productivos 15.07 2.95
Ropa y calzado (trabajadores directos) 1.11 0,85
Gastos de fuerza de trabajo 10.90 0.77
Salarios 9.99 0.00
Vacaciones 9,09 % 0.91 0.00
Estimulacion en divisas 0.00 0.77
Gastos indirectos de produccion 17.92 4.44
Depreciacion 0.99 0.00
Materiales 0.91 0.78
Combustible y lubricantes 0.36 0.36
Energia eléctrica 0.60 0.60
Salarios 12.07 0.00
Otros gastos 2.99 2.69
Gastos generales y de administracion 5.20 2.51
Materiales 0.21 0.13
Combustible y lubricantes 0.10 0.10
Depreciacion 0.04 0.00
Energia eléctrica 0.04 0.04
Salarios 1.92 0.00
Otros gastos 2.89 2.24
Gastos bancarios 2.76 1.13
Gastos bancarios 2.76 1.13
Costos de produccion 65.34 19.18
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Impuestos y contribuciones 473 0.00
Contribucion a la seguridad social 3.1 0.00
Gastos de seguridad social a corto plazo 0.37 0.00
Impuesto por la utilizacion de la fuerza de trabajo 1.24 0.00
Margen utilidad S/ base autorizada 20 % 11.64 0.00
Precio segun lo establecido por el MFP 81.7 0.00
% sobre el gasto en divisas (hasta un 10 %) 0.00 1.92
Componente en pesos convertibles 0.00 21.10

En relacion con las técnicas de inspeccion a utilizar, los métodos no convencionales de evaluacion
de defectos por ultrasonido son estudiados dia a dia, proponiéndose mejoras en su aplicacién, asi
como la reduccion de costos. Aunque la prevencion de las roturas puede depender de la seleccion
de los materiales, no deben perderse de vista los factores del tipo econdémico. En la seleccién de los
materiales mas adecuados, se considerd que, el material representara la mayor economia y que
satisfaciera los requisitos de las condiciones de servicio y las especificaciones de los cddigos y

reglamentos. En la tabla 3.7 se muestran los costos asociados a los ensayos no destructivos.

Tabla 3.9. Calculo de los costos por ensayos no destructivos, en CUP

Descripcion Cantidad | Precio | Costo total
Equipo KrautKramer 1 50.00 50.00
Camara fotogréafica 1 10.00 10.00
Lentes 2 6.00 12.00
lluminadores backlight 2 15.00 30.00
PC + monitor 1 25.00 25.00
Cableado 2 1.20 2.40
Fotocélula 1 3.50 3.50
Alcohol 11 0.10 0.10
Instalacion y montaje 50.00 50.00
Sub total (1) | 183.00
Limpiador 0,30 ¢ 6,50 1.95
Penetrante 0,30g | 6,50 1.95
Revelador 0,75¢ 9,00 6.75
Sub total (2) 10.65
Costo total (1+2) | 193.65

Costo sobre el impuesto (12 %) 6.1

Costo total | 199.75

Para un costo de 81,71 CUP empleado en el proceso de tratamiento térmico y con 199,75 CUP en
los ensayos no destructivos, se incurre en un costo total de 281,46 CUP para establecer el

comportamiento del tratamiento térmico de la superaleacion hastelloy C-276.

3.9. Valoracion del impacto medio ambiental
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Actualmente, la correcta seleccion de los materiales es un factor clave en el éxito de los procesos
industriales, por el gran impacto economico de seguridad ambiental que pueden ocasionar las fallas
de los componentes metalicos en servicio. En este caso, la aleacion hastelloy C-276 cumple con los

requerimientos de resistencia al desgaste en medio abrasivo.

Entre los impactos permanentes causados por la industria en los afios de explotacion se encuentran
los desechos sdlidos y liquidos, que contaminan el entorno y en muchos casos contienen material o
componentes toxicos. Por otra parte, los tratamientos térmicos generan emisiones de gases y
productos tdxicos, asi como el consumo energético de derivados fésiles. Por todo ello, una medida
para este impacto se considera que es el incremento de los estudios y aplicacién de los procesos de

tratamiento en este tipo de material.

En las tareas de decision y solucion de los problemas generados por la contaminacion se requiere
emplear técnicas participativas de la comunidad y de las entidades implicadas en su generacién y de
ello, aparece la recomendacion de la preparacion de profesionales y el desarrollo de acciones para
aplicar el manejo integrado de las zonas costeras, las cuencas hidrograficas y las zonas protegidas,

en las zonas susceptibles de ser impactadas por el desecho de este material.

Los principales problemas de la superaleacion hastelloy C-276 al estar en operaciéon es que se
dividen en dos grandes grupos. El primero es la generacion de dafios superficiales tales como:
corrosion, fatiga térmica, erosién, agrietamiento y fractura. El segundo lo conjunta los dafios
internos: cavidades de termofluencia, crecimiento de carburos y de compuestos intermetélicos,
ademas de la precipitacion de fases fragilizadoras. Lo anterior implica la necesidad de un conjunto
de procesos con tolerancias en parametros muy cerradas para su restauracion confiable y de esta

forma no pasen a formar parte de los desechos.

En el proceso de maquinado se produce gran cantidad de desechos sdlidos, estos desechos en
forma de virutas al ser depositados en un lugar especifico alteran el equilibrio de ese pequefio
ecosistema, ya que en su composicidn poseen elementos que pueden ser lixiviables, bajo la accién
de las temperaturas altas y las lluvias, pasan a las aguas subterraneas contaminandolas. Ademas,
en el taller se consume una gran cantidad de energia eléctrica, la cual se toma de la red nacional
convirtiéndose en gasto de combustible y contaminaciéon atmosférica debido al proceso de

combustion para generar energia.
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3.10. Conclusiones del capitulo 3

+ Se determind que la fabricacion de la cufia, con la superaleacion hastelloy C-276, se obtiene por
el proceso de forjado para mejorar sus propiedades mecanicas y garantizar la resistencia al

desgaste en correspondencia con la funcidn que realiza.

+ El tratamiento térmico aplicado a la superaleacion hastelloy C-276 incrementé significativamente

las propiedades mecanicas, asi como la transformacion de la estructura inicial de disefio.

+ Se determind el porciento de microconstituyentes por los cuales esta constituida la superaleacion
hastelloy C-276 luego del tratamiento térmico, asi como el comportamiento de la dureza en

correspondencia con los diferentes estados de suministro de dicha aleacion.
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CONCLUSIONES GENERALES

+ Al aplicar tratamiento térmico a la superaleacion hastelloy C-276 a una temperatura de 1 050 °C,
con tiempo de permanencia de una hora, la estructura de austenita dendritica obtenida por el
proceso de forjado, se transformé a fases de austenita y martensita, con granos mas pequefios,

dispersos sobre la matriz.

+ Se determind que en la superaleacién hastelloy C-276, la dureza se incrementa desde 235 HV
para la muestra forjada, hasta 380 HV luego del tratamiento térmico, lo cual esta asociado a la

formacion de la estructura martensitica obtenida después del temple en agua.

+ La aplicacion del tratamiento térmico de temple a una temperatura de 1 050 °C, seguida de un
enfriamiento en agua, generd la estructura martensitica hasta un 64,87 %, elevando la dureza en
la superaleacion hastelloy C-276, asi como la no presencia de grietas determinado a través del

ensayo de ultrasonido.

+ Al estimar las incidencias econémicas donde se tiene en cuenta el tratamiento térmico y el
ensayo de ultrasonido, por concepto total en gastos de materiales, mano de obra directa e

indirecta, energia eléctrica es de 281,46 CUP.
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RECOMENDACIONES

+ Durante el proceso de enfriamiento de la superaleacion hastelloy C-276, realizar el control de las
condiciones y parametros que gobiernan el proceso, que permitan realizar los ajustes

necesarios y evitar transformaciones indeseadas.

+ Analizar, considerando técnica de mayor resolucién como la microscopia electrénica de barrido
(MEB) la posible presencia de carburos en la aleacién hastelloy C-276, los cuales tienen

incidencias en las propiedades mecanicas.
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