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POWDER METALLURGY

Elizabeth Refugio-Garcia®, José G. Miranda-Hernandez?, Noé Velazquez-Barrén?,
José A. Rodriguez-Garcia®, Enrique Rocha-Rangel®
(1) Universidad Auténoma Metropolitana, Departamento de Materiales, Av. San Pablo No. 180,
Col. Reynosa-Tamaulipas, 02200 México, D.F. - México
(2) Universidad Auténoma del Estado de México (UAEM-Valle de México), IIN, Blvd. Universitario S/N,
Predio San Javier, 54500 Atizapan de Zaragoza - México
(3) Universidad Politécnica de Victoria, Av. Nuevas Tecnologias 5902, Parque Cientifico y Tecnolégico de
Tamaulipas, 87138 Ciudad Victoria, Tamaulipas - México
(e-mail: erochar@upv.edu.mx)

Recibido.: 12/09/2012 - Evaluado: 15/11/2012 - Aceptado: 27/12/2012

RESUMEN

A través de la técnica de metalurgia de polvos se fabricd la aleaciébn denominada comercialmente como
nickelvac (N-90), que se trata de una superaleacién hecha principalmente a base de niquel. La aleacion
fabricada fue sometida primeramente a un proceso de homogenizado a dos temperaturas distintas (1000 y
1065°C durante 2 h) y posteriormente fue envejecida a 350°C durante diferentes tiempos (0.5, 1, 2 y 3 h). De
las mediciones de microdureza realizadas en las diferentes muestras, se obtuvo que mayores tiempos de
envejecido reflejan mayores valores de dureza. De las observaciones de la microestructura con ayuda de
microscopia electrénica de barrido, se pudo determinar la formacion de precipitados del tipo NiTi,, siendo estos
los causantes de los incrementos en la dureza de la aleacién, estos precipitados tienen su origen durante el
envejecido de la aleacion.

ABSTRACT

Through powder metallurgy it was fabricated the nickelvac alloy, which is a superalloy mainly made by nickel.
The fabricated alloy was homogenized at two different temperatures (1000 and 1065 °C during 2h) and later
aged at 350°C during different times (0.5, 1, 2, and 3 h). From microhardness measurements realized in the
samples, it was determined that the more time of aged meet, the more hardness reflected. From microstructure
observations made by scanning electron microscopy, it was determined the formation of NixTiy-type
precipitates, being these responsible for the microhardness improvement of the made alloy, these precipitates
have their origin during the alloy aged.

Palabras clave: microdureza; superaleacién; niquel; metalurgia de polvos
Keywords: microhardness; superalloy; nickel; powder metallurgy
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INTRODUCCION

Las superaleaciones son aleaciones metdlicas que contienen grandes cantidades de diferentes elementos
metalicos, las cuales se conciben con la idea de obtener un metal que presente la combinacién de alta
resistencia mecanica y a la corrosion a elevadas temperaturas tal y como lo explica Reed (2006). Dentro de
estos nuevos materiales, se encuentran las superaleaciones de niquel mismas que presentan un buen
comportamiento mecanico a temperaturas cercanas a los 1000°C segun lo han establecido Bhadeshia (2003) y
Blaine et al. (2010). Estas aleaciones presentan una microestructura muy peculiar, y se ha documentado (ASM
Specialty Handbook, 2000) que es la causante de sus excelentes propiedades mecanicas, en esta
microestructura se tiene presente una distribucién en dos fases llamadas; gamma (y) y gamma prima (y'). La
fase gamma es una solucién sélida centrada en las caras que actia como matriz, mientras que la fase gamma
prima es una dispersion de precipitados ordenados del tipo intermetalico, y son responsables de la gran
resistencia de las superaleaciones de acuerdo con McMahon Jr. (2004) y Wessel (2004). Debido a sus
propiedades, las aleaciones base niquel son empleadas en aplicaciones donde se requiere resistencia mecanica a
elevadas temperaturas como seria en la construccion de: alabes de turbinas, cAmaras de combustién, reactores
guimicos, valvulas para motores de combustidn interna, etc., segun lo establecieron Shackelford y Alexander
(2001). Las superaleaciones base niquel, normalmente se fabrican mediante la fusién de una pieza metélica de
niquel, a la que se le agrega cierta cantidad de otros elementos metalicos, tales como; Cr, Al, Ti 6 Co, con estos
elementos metdlicos se busca la formacion de la fase gamma prima. Debido a que el contenido de los elementos
de aleacién es alto en este tipo de aleaciones y a las bajas solubilidades de estos elementos en el niquel cuando
ocurre la solidificacién, se tienen fuertes problemas de segregacion de los elementos aleantes durante el
enfriamiento de la aleacion (Heubner et al.,, 1997). Recientemente, surgié una técnica nueva de fabricacién de
este tipo de aleaciones; denominada solidificacion rapida, gracias a la cual los metales fundidos se enfrian a muy
altas velocidades disminuyendo asi considerablemente su segregacion (Reed, 2006). Las superaleaciones que se
fabrican por este método son muy homogéneas en su composicién quimica y por consiguiente presentan alta
resistencia mecénica. Sin embargo, este tipo de procesamiento es costoso y requiere equipo especial para
llevarlo a cabo. La Metalurgia de Polvos es una técnica que permite fabricar todo tipo de aleaciones McMahon Jr.
(2004) y Matthew y Stephen (2002). En esta técnica un material en polvo es acondicionado mediante molienda
mecanica, prensado y posteriormente sinterizado a elevadas temperaturas sin alcanzar su punto de fusién, con
lo que se obtienen productos con alto valor agregado, dado las muy peculiares microestructuras que se obtienen
en las aleaciones, caracteristicas que se ven reflejadas en elevadas propiedades mecanicas (Bhadeshia, 2003).
El objetivo de este trabajo es fabricar una superaleacion base niquel por medio de la técnica de metalurgia de
polvos, combinada con diferentes tratamientos térmicos practicados en las aleaciones resultantes.

METODOLOGIA

Los siguientes materiales; C, Co, Cr, Ti, Fe y Al (Aldrich, USA) en forma de polvo se emplearon para el estudio. El
tamafio original de particula de estos polvos fue inferior a 5 um y su pureza de 99.99% en todos los casos. El
polvo de niquel tenia una forma filamentosa con tamafos de particula inferiores a 1 ym y pureza de 99.9%
(Aldrich, USA). La cantidad de polvos metalicos utilizados en el estudio fue aquella que permitiera obtener al final
del proceso, una aleacion base Ni con la siguiente composicién quimica expresada en % peso: 58% Ni, 19.5% Cr,
18% Co, 2.4% Ti, 1.4% Al, 0.3% Fe y 0.065% C, composicion que corresponde a la de las superaleaciones de
niquel, denominadas comercialmente como N-90 y que son ampliamente utilizadas debido a sus elevadas
propiedades mecanicas segin Aghaie-Khafri y Noori (2011), Font et a/. (2008) y Duck-Hoy et a/. (2008). Una vez
pesados los polvos, estos se agregaron en un molino de bolas con elementos de molienda de zirconia y fueron
molidos y mezclados durante 24 h a 250 rpm. Durante la molienda se uso alcohol isopropilico como agente
controlante del proceso. Con los polvos molidos se prepararon por prensado uniaxial a 250 MPa, pastillas cilindricas
de 2 cm de didmetro por 0.3 cm. de espesor. Posteriormente, estas muestras fueron sinterizadas a 1305°C
durante 1 h, el calentamiento y el enfriamiento se llevaron a cabo a velocidades de 10°C/min. Para evitar la
oxidacién de las muestras metdlicas, la sinterizacion se llevo a cabo en un horno con atmésfera de nitrégeno. A
continuacion un grupo de muestras se homogeniz6 a 1065°C mientras que otro se homogeniz6 a 1000°C, durante
http://www.exeedu.com/publishing.cl/av_cienc_ing/ 44
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2 h en ambos casos. Finalmente, todas las muestras se envejecieron a 350°C durante diferentes tiempos (0.5, 1, 2
y 3 h). Las muestras finales fueron caracterizadas de la manera siguiente: La microestructura se observo con
ayuda de microscopios éptico y electronico de barrido, este ultimo equipado con un detector por espectroscopia de
difraccién de rayos-X (EDX) con el que se realizaron diversos andlisis quimicos en diferentes zonas de las muestras.
Asimismo se midio la dureza de cada muestra por medio de indentacién Vickers.

RESULTADOS Y DISCUSION
Microestructura

La microestructura de las muestras homogenizadas a 1000°C por un periodo de tiempo de 1 hora y
posteriormente envejecidas a 350°C durante diferentes tiempos se presenta en la Figura 1. Como podra
observarse en todos los casos se tienen microestructuras homogéneas. De estas micrografias se midio el
tamafio de grano mostrandose los resultados obtenidos al final de cada juego de microestructuras. De estos
resultados se tiene que conforme aumenta el tiempo de envejecido la microestructura tiende a engrosarse, ya
gue el tamafio de grano va de 7.90 micras para la muestra envejecida 0.5 h a 8.2 micras para la muestra
envejecida 3 h, este engrosamiento de la microestructura se debe a la mayor cantidad de energia que se
suministra a la muestra a mayores tiempos de calentamiento, energia que absorbe la muestra a través del
crecimiento de su microestructura. Asimismo, en las figuras se observa en zonas intergranulares la presencia de
una fase que bien pudiera ser amorfa, esto debido a las caracteristicas que presenta esta. La presencia de esta
posible fase amorfa en zonas intergranulares, de acuerdo con Safari y Nategh (2006) puede deberse a la
formacién de algin compuesto intermetalico formado entre el niquel y alguno de los elementos de aleacion
agregados como son titanio y cromo, esta aseveracion tiene su fundamento en el hecho de que los compuestos
intermetalicos entre niquel y titanio o cromo presentan puntos de fusion muy debajo de la temperatura de
sinterizacion a la que fueron sometidas estas muestras, asi se puede decir que con la buena homogenizacion de
todos los metales durante la molienda y con el aporte de energia al sistema durante la misma se facilito la
formacion de dichos compuestos intermetélicos.

Fig. 1: Microestructura de las muestras homogenizadas a 1000°C durante 1 hora y envejecidas a 350°C.
Tamafios de grano 7.9, 8.1, 8.2y 8.18 para 0.5, 1, 2 y 3 h de envejecido respectivamente.
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La microestructura de las muestras homogenizadas a 1065°C durante 1 hora y posteriormente envejecidas a
350°C a diferentes tiempos se presentan en la Figura 2. Estas micrografias presentan una microestructura un
tanto diferente a la de las muestras homogenizadas a mas baja temperatura (1000°C), en este caso el tamafio
de grano va de 7.88 micras para la muestra envejecida 0.5 h a 8.28 micras para la muestra envejecida a 3 h. En
estas fotografias se observa una microestructura quemada, situaciébn que tiene su origen en la elevada
temperatura del tratamiento de homogenizacién. Asimismo, en este caso la formacién de granos con
tonalidades diferentes a la de la matriz es observada, ademas de que la cantidad de estos granos es abundante.
Esta situacion igualmente tiene su origen en la elevada temperatura de trabajo a la que fueron sometidas estas
muestras, ya que a 1065°C lo que debid haber ocurrido fue una segregacion de los elementos. Es de entenderse
asi que debido a que si en este caso la microestructura no es homogénea, tampoco lo sea su composicion
guimica y por consiguiente sus propiedades mecanicas puedan variar.

1000°C durante 1 hora y envejecidas a 350°C.
Tamafios de grano 7.88, 8.14, 8.25y 8.28 para 0.5, 1, 2 y 3 h de envejecido respectivamente.

En la Figura 3 se muestran fotomicrografias tomadas por microscopia electrénica de barrido de las muestras
homogenizadas a 1000°C (a) y 1065°C (b) durante 1 hora y posteriormente envejecidas a 350°C durante 2 h.
En esta figura es clara la diferencia en la microestructura de ambas muestras, ya que la figura (a) resulta ser
méas homogénea en cuanto a tamafio y distribucién de los granos, mientras que en la figura (b) se tiene una
microestructura que presenta mayor porosidad que la anterior y una forma y tamafio de grano mas irregular. De
nuevo queda aqui de manifiesto que elevadas temperaturas de homogenizacion en este tipo de muestras no
resulto ser lo mejor.

Con la idea de investigar sobre la formacién de precipitados en la matriz de niquel, la microestructura fue
amplificada 8,000 veces, observandose la micrografia que se presenta en la Figura 4 en donde se comprueba la
aparicion de precipitados con tamafios menores a 1 um. Estos precipitados se encuentran localizados en zonas
intragranulares de la matriz. Con ayuda de anélisis de espectrometria de rayos-X (EDX) se determin6 que los
precipitados corresponden a compuestos intermetalicos del tipo Ni,Ti,. Un espectro tipico de este tipo de analisis
por EDX que se obtuvo luego de realizar un andlisis puntual sobre varios precipitados de la microestructura se
presenta como complemento de la figura 4.
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Fig. 3: Microestructuras de las muestras homogenizadas a 1000°C (a) y 1065°C (b) durante 1 hora
y envejecidas a 350°C durante 2 h.

Ni

Ni

T T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70

Fig. 4: Microestructura de la muestra homogeneizada a 1065 °C y envejecida a 350 °C durante 2h. Y espectro
EDX del analisis puntual realizado en las particulas claras ubicadas dentro de algunos granos de la matriz de niquel.

Tamafio de grano

En la Figura 5 se presenta la variacion del tamafio de grano en la microestructura de las superaleaciones base
niqguel como una funcion del tiempo de envejecido en las muestras homogenizadas a 1000 y 1065°C
respectivamente. En la figura ambas curvas tienen un comportamiento muy similar, en el que se observa
aumentos en el tamafio de grano con los incrementos en el tiempo de envejecido. En la figura también se
observa que el crecimiento de grano es mayor sobre todo a tiempos mayores (2 y 3 horas) en la muestra
homogenizada a 1065°C, este comportamiento se explica a que durante la recristalizacién (homogenizacion) las
muestras estuvieron expuestas a mayores temperaturas lo que 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). Una ultima observacién que se puede hacer de esta figura, es el punto correspondiente a 3 horas de
tratamiento de la muestra homogenizada a 1000°C, donde se tiene que el tamafio de grano es inferior al
tamarfio de grano de la misma muestra pero envejecida solo 2 horas, este comportamiento se atribuye a errores
experimentales durante la determinacién del tamafio de grano en ambas muestras. Igualmente, aqui se tiene
gue el tamafo de grano tiende a alcanzar un equilibrio, es decir deja de crecer conforme el tiempo de
tratamiento es mayor.
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Fig. 5: Tamafio de grano de las muestras homogenizadas a 1000 y 1065°C
como una funcién del tiempo de envejecido.

Microdureza

En la Figura 6 se presenta la variacion de la dureza de las superaleaciones de niquel como una funcién del tiempo
de envejecido de aquellas muestras homogénizadas a 1000 y 1065°C. En esta figura se tiene para las dos
temperaturas de homogenizado que en la medida que el tiempo de tratamiento aumenta, igualmente aumenta la
dureza. La explicacion de este comportamiento puede deberse a que a mayores tiempos de tratamiento se tiene
una mejor homogenizacion de la microestructura, asi como una mayor eliminacion de esfuerzos residuales en las
muestras. Por otro lado, se observa que la dureza de las muestras homogenizadas a la menor temperatura de
prueba (1000°C) es en general superior a la dureza de aquellas muestras homogenizadas a mayor temperatura. En
este caso es evidente que la temperatura de homogenizacién de 1065°C resulta elevada en el sentido de que a
esta temperatura empieza a ocurrir el fendmenos de crecimiento de grano, situacion que se observa claramente en
la tabla donde se reportan los tamafios de grano para cada temperatura de homogenizado. Si bien en ambos casos
la dureza como ya se menciono tiene a aumentar con el tiempo, tambien se observa sobre todo en la curva
correspondiente a 1000°C de temperatura de homogenizacién, que la dureza alcanza un equilibrio conforme el
tiempo de tratamiento es mayor, por lo que no es de esperar mayores incrementos en la dureza con mayores
tiempos de tratamiento. Un dato importante a resaltar es que para las mejores condiciones de procesamiento
obtenidas en este estudio que son 1000°C de temperatura de homogenizacion, 350°C de temperatura de
envejecido y 2 horas de tratamiento a esta temperatura, la dureza que se obtuvo en la muestra fue de 488 en la
escala Vickers, el valor reportado en la literatura (MatWeb, 2012) para una aleacién comercial con la misma
composicion gquimica de la aleacién aqui fabricada y homogenizada a 1066°C y posteriormente envejecida es de
292 en la escala Vickers. De donde se tiene que el valor de dureza de la aleacion fabricada por el método
propuesto en este estudio, presenta una mejora del 67% en la dureza de la misma, en la literatura no se reporta
las condiciones del tratamiento de envejecido ni las caracteristicas microestructurales de la muestra, pero es de
esperarse que estas microestructuras sean muy diferentes a las aqui conseguidas y que estas sean las causantes
de la variacién en la dureza, por supuesto como ya se Vvid reflejado las microestrcutura que se obtenga al final del
procesamiento, dependen fueremente de las condiciones de trabajo durante el mismo, situacién que ya quedo de
manifiesto con este estudio.

Con la idea de encontrar una correlacion entre el tamafio de grano y la dureza de las muestras para las dos
temperaturas de homogenizacion estudiadas se construyen las graficas que se presentan en la Figura 7. En
donde se muestra el efecto de la variacion de la dureza de las muestras como una funcion del tamafio de grano
en las mismas. En esta figura es claro que la muestra homogenizada a menor temperatura (1000°C) presenta
una mayor dureza con tamafios de granos similares a los que presentan aquellas muestras homogenizadas a
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mayores temperaturas. Esto remarca el hecho de que no siempre mayores temperaturas de recristalizacion
permiten obtener las microestructuras mas homogéneas y por consiguiente con mejores propiedades mecanicas.
De aqui se puede comentar que las condiciones ideales de tratamiento para alcanzar la mayor dureza en la
muestras con un tamafo de grano fino luego de la sinterizacién de las mismas son: 1000°C de homogenizacion
durante 1 horas y posterior envejecido a 350°C durante 2 horas.

500

490

480

470

460

4350

Dureza (HV)

440

430

420

1000°C

/(

—_——

A

" 1085°C

I

v

05

15 2 25

Tiempo (h)

Fig. 6: Dureza de las muestras homogenizadas a 1000 y 1065°C
como una funcién del tiempo de envejecido.
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Fig. 7: Dureza de las muestra como una funcion del tamafio de grano.

A partir de los resultados obtenidos, se pueden extraer las siguientes conclusiones:

e A través de técnicas de metalurgia de polvos se fabricaron exitosamente superaleaciones base niquel del

tipo N-90.

e La dureza de la superaleacion depende fuertemente de las condiciones de homogenizado y sobre todo de
los tiempos de envejecido. Teniéndose mejores valores de dureza a tiempos largos de envejecido y bajas
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temperaturas de homogenizado, condiciones de trabajo con las cuales se logran microestructuras finas y
homogéneas.

e La formacion durante el envejecido de precipitados de compuestos intermetélicos del tipo Ni,Ti, tienen una
marcada influencia en los incrementos du dureza de la superaleacién base niquel.
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