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Resumen

Se presenta un estudio de los mecanismos de deformacion por creep en el estado estacionario en la superaleacion base
niquel IN-738 lc, para tres temperaturas criticas. Los resultados muestran dos regiones bien diferenciadas, una
correspondiente a un mecanismo de trepado local de dislocaciones (bajas tensiones) y otra , al corte de particulas (altas
tensiones), asociada al mecanismo de fallas de apilamiento intrinseca en la supered de la particula y*.

Abstract

We present a study on deformation mechanisms by creep in the steady state from IN-738 Ic nickel-base superalloy to
three temperatures. The results show two regions well differentiated, one corresponding to a local climb mechanism of
dislocations (low stress) and the other, to a cutting of particles by dislocations (high stress), associated to superlattice
intrinsic stacking faults (SISF) into y‘particle. The internal-stresses o, associated with the different mechanisms was

evaluated.

1. INTRODUCCION

La mayor parte del formalismo utilizado
para describir el comportamiento al creep de
materiales metalicos ha sido obtenido de
experimentos y analisis con metales puros y
aleaciones de una sola fase. En dichos materiales
es frecuente expresar la dependencia de la
velocidad de creep del estado estacionario (€) con
la tensién aplicada (o) mediante la relacion de
Dorn [1-3.]

. DGb(aoY

&= ar (G) )
donde D es el coeficiente de difusién en lared, G
el modulo de corte, b el vector de Burgers, k& la
constante de Boltzmann, 7 la temperatura
absoluta, 4 una constante de valor cercano a la
unidad [4] y » un exponente que varia entre 3 y 5.
Normalmente, D es expresada por medio de una
ecuacion del tipo de Arrhenius, D, exp (-U/KT),
donde U es la energia de autodifusiéon y D, un
factor pre-exponencial.

Aunque hay una consistencia general entre
datos experimentales y cdlculos tedricos para
estos materiales, existen dificultades al aplicar
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estos conceptos directamente en aleaciones
ingenieriles complejas, tal como lo son las
aleaciones multicomponentes y de varias fases.

Cuando se representa la velocidad de
creep del estado estacionario en funcién de la
tension aplicada, utilizando la ec.(1), los valores
obtenidos para los parametros n y U son mucho
mayores que aquellos predichos por varios
modelos de creep [5-8].

Para el caso de aleaciones metalicas
fortalecidas por la presencia de particulas de
segunda fase, como son las superaleaciones, es
conveniente modificar la ec.(1) por una expresion
similar, donde se reemplaza la tensién aplicada
por la efectiva 6. = ¢ - 6,, siendo 6, una tension
de friccion 6 resistencia mecanica, caracteristica
de algin mecanismo de deformacion particular
[9,10]. De acuerdo con esto se tiene :

. (DGb)r(O'—ob)T'

e=A 7 e (2)

Hay numerosas evidencias en la literatura
que sefialan que la velocidad de creep del estado
estacionario para superaleaciones base niquel
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puede expresarse por la ec.(2) con el exponente n
igual a 4 [11-13].

Si se realizan ensayos de creep a una
misma temperatura y diferentes niveles de
tension, es posible caracterizar los mecanismos de
deformacion, utilizando graficos en donde se
represente £,//4 versus o, donde &, = &TG3/ADb.
De este modo, podemos obtener mediante
extrapolacion el valor de ¢, [12,13].

El objetivo de este trabajo fue estudiar ,
mediante ensayos de creep, los mecanismos de
deformacion del estado estacionario en la
superaleacion base niquel IN-738lc para tres
temperaturas de trabajo y un amplio rango de
tensiones aplicadas. Observaciones posteriores de
las probetas ensayadas, utilizando microscopia
electronica de transmision (TEM), permitieron
analizar la microestructura de deformacion.

2. TECNICAS EXPERIMENTALES

Las muestras de ensayo fueron obtenidas a
partir de la superaleacion base niquel Inconel
738lc por colado, mediante el proceso de
investment casting y utilizando filtros ceramicos,

para evitar la contaminaciéon con peliculas de -

oxido. La composicion del material se da en la
Tabla 1. Posteriormente, fueron mecanizadas
probetas cilindricas con un didmetro de 3.5 mm y
una longitud util (1,) de 25.4 mm.

C Si Cu Fe Mn
0.09 0.03 <0,05 0.12 <0.01
S Ni w Zr Mg
0.0008 bal. 0.57 0.03 <0.01
Cr Ti Al Nb P
16.03 3.49 3.44 0.83 0.005
Co Mo Ta B
8.36 1.77 1.66 0.01
Tabla 1

Composicion de la IN-738 Ic utilizada en el presente
estudio (% en peso)

El tratamiento térmico realizado consistid
en un solubilizado por 2 horas a 1393K con
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enfriamiento al aire, mas un tratamiento de
precipitacion de 16 horas a 1118K y enfriamiento
al aire. Observaciones metalograficas mostraron
una estructura con un tamafio de grano medio de
250 pum y precipitados y* (Ni3[ALTi]) con forma
esferoidal de tamafio promedio 480 nm. Ademas,
se observo la presencia de carburos del tipo MC y
M,;Cs, en borde y dentro de los granos.

Los ensayos se 'realizaron en aire
utilizando una maquina de creep que trabaja a
tension constante y la temperatura se mantuvo
constante con una variacion de + 1K sobre la
probeta [14]. Las temperaturas de trabajo fueron
1023, 1073 y 1123 K.

La deformaciéon del material fue medida
anexando dos varillas de cuarzo a las mordazas
superior e inferior de la probeta las que salen
fuera del horno y son solidarias a sendos LVDT.
Debido a que la mordaza inferior es fija, se
obtiene la verdadera elongacion de la muestra,
eliminando cualquier influencia del tren de carga.

Las sefiales de los LVDT asi como las de
las termocuplas que sensan la temperatura de la
probeta alimentan una tarjeta A/D Keithley
Das8PGA que se encuentra en un slot de una PC
AT. Por medio de un programa se adquieren
dichas sefiales con un intervalo de muestreo
programable por el usuario y se graban en un
archivo para su posterior procesamiento .

Posteriormente, las muestras ensayadas
fueron  seccionadas  longitudinalmente vy
preparadas mediante un pulido mecanico y
electroquimico. Este altimo se efectud utilizando
la técnica del twin jet, mediante una solucién
constituida por un 10% de acido perclérico, 45%
de butilico y 45% de metanol, manteniendo el
bafio a una temperatura de -20°C, una tensién de
35 volts y una corriente entre 100 y 150 mA. Las
observaciones se realizaron en un microscopio
Philips EM 300 con un voltage de operacion
maximo de 100 kV.

3. RESULTADOS
3.1 Propiedades al creep

La figs. 1(a)(b) y (c) muestran los
resultados obtenidos mediante ensayos de creep
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para las tres temperaturas analizadas en la
superaleacion base niquel IN-738 lc. Alli, se ha

graficado la velocidad de deformacion del estado 1008 T=1128K ;
estacionario normalizada ¢, elevada al exponente . o
Va en funcién de la tenswn aplicada o. ' _
1.0x10° : o
i 3 b co
2.1x108}- “ hyer) . ,
. I
180108 L . ) Aep‘mh/
. - 40107 A - . y r—
. * . 240 260 280 00 0. 340 360 380
n. 1.5¢108 . . . . . [Npa] :
oy ¥ : A L .
108} T 4 .
, Fig.1 (c).- Variacion de gn]_ 4__en Juncion de la tension
2.0x107 p aplicada para T = 1123 K. Se sefialan las regiones 1y I1
, 40 40 S0 s 60 ' Tabla 2- V!elbcid/ad de deformacion en el estado
o [MPa] . o .. estacionario & para’ diferentes tensiones aplicadas G y
Fig.1 (a).- Variacién de &,! /4 en funcion de la tension temperaturas, obtenidas por creep
aplicada para T = 1023 K. Se sefialan las regiones 1y II. ~ _ » —
TI'K]l = ¢ [MPa] € (estac.) [s' 1
Enla Tabla 2 se muestran los valores medldos de ' S 399 2.6x10 7
velocidad de deformacion en el estado —_ ) ‘ 450 3.9x10
estacionario para cada temperatura y nivel de 1023 551(101' 15 '383’;11% -0
tension aplicada analizados. Los valores de los 531 2.46%10™°
parametros utlhzados para evaluar €, S€ dan en la - IR 5345 3.5x10° -
Tabla3. | q , R R 5816 1.02x 10,
SRR : - ‘ 300 - 26x10
350 46x10°
S 3907 94x10"
1640 1073 . 4ll 132x10°°
aacP b o ; 4374 - 179x10°
4794 234x 10
124108 530 1.38x 10 !
S , 250 71x10_
" 100 . o 279 1.05x10°°
800107 : . . 300 1.89x 10 :
. . 1123 : 330 2.83x10
60x10" © 3489 438x10°
. . , 3782 339x10°
o[MPa] S . -
i ‘. 4

Fig.1 (b) Varlaczon de 8,,1 /4 en funczon de la tension
aplicada para T = 1073 K. Se sefialan las regiones Iyl
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-vector de Burgers
-factor pre-exponencial
-energia de autodifusion del Ni
-médulo de corte a 1023 K
- « “ al073K

«“ “ all23K “
-radlo medio de la particula r
-fraccion en volumen f

-radio medio en cualquier
plano

-espaciado planar medio
para una red cuadrada

ocpe

-~
IS

T s=(7r/ 4) r

L=¢n/3) 2

-esp. planar medio a lo largo Lmax=2rg/f
de una linea recta al azar

-espaciado interparticula Lp=L-2rg
-valor medio del parametro - Meg
de energia de linea para una o
dislocacion

-constante de trepado para R
particulas esferoidales

-energia de borde de antifase YAPB
-parametro de Schwarz y CsL
Labusch

-constante w

-factor de Taylor M

-energia de falla de apilam. ym _

en Ni .

-energia de falla de apilam. Yp
intrinseca en el precipitado

(*) Ref[26]

(**) Ref[27]

2.49x107° [m]

1.27 x 10* [m%s] "
281.35 [kJ/mol] t
6.07 x 10'° [Pa] "
5.93 x 10'° [Pa]
5.8 x 10" [Pa]
240 [nm]

0.40

188 [nm]

549 [nm]

1940 [nm]

173 [nm]
= 3500 [MPa]

0.77

170 [m/m?]

=2
=2

3.07

300 [mi/m?] (%)

22 [mIm?] (*%)

Tabla 3
Constantes y pardmetros utilizados en las ecs (3) y (7).

Estos graficos indican que los puntos.
experimentales se ubican en dos regiones
lineales bien diferenciadas, para cada una de las
temperaturas analizadas y que identificaremos
como zona de bajas tensiones (regioén I) y zona
de altas tensiones (region II), respectivamente.
A partir de ajustes lineales obtenidos en cada
una de estas zonas se efectud la extrapolacion
de la tension de friccion O intema o,
experimental, parag =0 .

En la fig.2 se han graficado los valores
obtenidos para la tension de friccion en funcioén
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de la temperatura del ensayo en las regiones I y

II, respectivamente.
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Fig.2.- Variacion de la tension interna con la
temperatura en la region de bajas (1)
y altas (11) tensiones

3.2 Microestructura de deformacion

En la fig. 3 se muestra la tipica
microestructura que se encontrd para la zona
de bajas tensiones (region I); se observan redes
de dislocaciones rodeando a la particula v°,
caracteristico de un proceso de trepado de
dislocaciones sobre particulas [18]. En general,
se encontrd una baja densidad de dislocaciones
parciales en la matriz con redes en la interfase
matriz-particula y fallas de apilamiento en
forma aislada, principalmente en aquellas
muestras cuya tension aplicada fue cercana a la
zona de transicion de una region a otra.

Fig. 3.- Microestructura tipica observada para muestras
correspondientes a la zona de bajas tensiones (regicn I).
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Se muestra un precipitado y'decorado con redes de
dislocaciones

La fig. 4 muestra la microestructura
correspondiente a la zona de altas tensiones

* (region IT). Se encontré una alta presencia de

fallas de apilamiento en las particulas y' y otras
en forma aislada, con zonas de borde de

>

antifase. Por lo general, se observé una alta
densidad de dislocaciones en la matriz .

Fig. 4.- Microestructura correspondiente a la zona de
altas tensiones, tipico para las tres temperaturas de
ensayo. Se muestran fallas en la particula 'y

dislocaciones parciales de a pares.

3.3 Mecanismos de Deformacién

De acuerdo con las observaciones
realizadas por TEM en  muestras
correspondientes a la region I (bajas tensiones)
se calcul6 la tension interna o, correspondiente
al mecanismo de trepado local de particulas por
dislocaciones. Como se sabe, esta representa
una fraccion de la tension de Orowan , dada por
la siguiente expresion [19]:

 AM,b [Ingsr, / R)P”
Tor = YL__2’:9 [ln(L/R)]l/z (3)

con ¥=0.9, R =5, donde Meg es el valor medio

del parametro de energia de linea para una
dislocacion , L el espaciado planar medio para
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una red cuadrada y r¢ el radio medio de la
particula en cualquier plano.

En nuestro caso, por ftratarse de
particulas y* de tipo esferoidal, la tension de
Orowan debe multiplicarse por el coeficiente
[20}:

3/2
o @
+R

Quedando expresada la tension interna de
trepado local [20]como :
R3/2

Ta = Tor 2J5+R3/2 (35)

Utilizando las expresiones (3) y (5),
juntamente con los valores que se tabulan en la
Tabla 3, se pudo realizar una estimacién del
valor de la tension critica para €l mecanismo de
Orowan y de trepado local que corresponderian
a nuestros ensayos. Los valores encontrados se
presentan en la Tabla 4.

T [K] OROWAN TREPADO EXPERIM.
[MPa] LOCAL [MPa]
[MPa]
1023 520.6 99.4 134.3
1073 520.6 99.4 73
1123 520.6 99.4 83.5
Tabla 4
Valores de O, (tedricos y experimentales)
correspondientes a la region 1
para las tres temperaturas.

De la misma manera, para la region II
(altas tensiones) hemos calculado las tensiones
internas correspondientes a los mecanismos de
corte de particulas por dislocaciones. Si la
dislocacion corta la particula creando una zona
de borde de antifase (APB) tendremos {20]

P 0.65(w—%ﬂ2rﬂ9—)m[1+(—c—%f-”—z—)J (6)
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B e 4
que es valida para r >> —

2
wl, con T, = Gb

7T Varp 2
siendo f la fraccién en volumen de la segunda
fase precipitada, Cg; la constante de Schwarz y
Labusch, r el radio medio de la particula y w
una constante.

kd

Por otro lado, si el corte de la particula
crea una falla de apilamiento (SF), la tensién
interna asociada a este mecanismo sera [20]:

1/2
k) A
Tep =0.94{ 4 ) Vs (1 1350)° (D)

Ysr br'?

donde

. "se+y?
Y se= “—Fzz“si Ayg=ly"ss —7"s|
K =0.133 Gb® siendo 7"sr la energia de falla
de apilamiento de la matriz y y’sr la del
precipitado.

En la Tabla 3 se presentan los valores de
los parametros utilizados para la evaluacion de
las ecuaciones (6) y (7) y en la Tabla 5 se
detallan los valores obtenidos tedricamente
para estos dos mecanismos operativos en la
region I1 .

T[K] CORTEPOR CORTE EXPERIM.

APB [MPa]} P(‘))R SISF [MPa]
| MPa]
1023 4258 3332 399.6
1073 420.2 3294 312.5
1123 415.6 325.8 280.5
Tabla 6

Valores de O (tedricos y experimentales)
correspondientes a la region 11

En el caso de la creacion de un borde de
antifase (APB) la tensiéon interna se calculd
suponiendo que el proceso es controlado por la
disociacion sobre planos (111) de
dislocaciones de la forma

[To1]=1[To1]+4[To1].
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El otro tipo de falla planar considerado
en la ec.(7) se produce sobre los planos (111) y
se la conoce como falla de apilamiento
intrinsecas de la supered (SISF). La disociacion
propuesta por SISF sobre planos (111) es

[To1]=4[Z11]+4{1T2] [20].
4. DISCUSION

Es un hecho conocido que en aleaciones
endurecidas por precipitacion, las dislocaciones
de la matriz interactien con las particulas
precipitadas a través de tres mecanismos
principales : i) Mecanismo de Orowan, ii)
Trepado de dislocaciones sobre particulas y iii)
Corte de particulas.

En el presente estudio hemos analizado
el comportamiento al creep para las
temperaturas criticas de 1023, 1073 y 1123 K.
De acuerdo con las observaciones realizadas
mediante TEM de muestras sometidas a creep,
el mecanismo de deformacion predominante a
bajas tensiones (region I) seria el trepado local
de dislocaciones sobre particulas y‘. Nuestros
calculos dan un valor medio para la tension
interna experimental de 97 MPa, el cual es
bastante  proximo a aquel obtenido
tedricamente en esta region , para las tres
temperaturas consideradas. Cabe aclarar, que
el mecanismo de trepado general requiere de
una tension de friccion mucho menor que para
el caso de trepado local, siendo este el motivo
por ¢l cual no ha sido tenido en cuenta.

A altas tensiones (region II) el corte de
particulas ha demostrado ser el mecanismo
predominante. Sin embargo, los valores de
tension interna obtenidos experimentalmente
sugieren que el proceso de corte no es
controlado por pares de dislocaciones de la
matriz a/2 (110) acopladas por APB en la fase y
‘[21,22], debido a que la tensiéon interna
calculada, de esta manera es mayor que aquella
obtenida experimentalmente lo que puede
observarse en la fig.5.
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Nuestros calculos de la tension interna
indican que el mecanismo de corte maés
probable estd asociado con fallas de
apilamiento de tipo intrinsecas (SISF) en la fase
v. En la fig5 se muestran los resultados
obtenidos evaluando este mecanismo por medio
de la ec.(7). Alli, se observa que la tensiéon
interna teérica disminuye mas suavemente con
la temperatura al comparar con los valores
obtenidos experimentalmente.

I ESS S R g
w0k A .
—m— Cote APB

sl “ SISF | |
— —A - Experim.
(1] —— — — —
Q. 30} ]
E O

L T O ————

® 35 \ﬁ o}

275+

20! A\A j

—r L i 1 i) il
1020 1040 1060 1080 1100 1120 1140

TIK

Fig.5 .- Valores calculados de tensiones internas
considerando corte de particulas en

la region de altas tensiones (Il) para distintas
temperaturas. Se incluyen los valores
experimentales obtenidos.

De acuerdo con la literatura [23], esta
diferencia estaria asociada a la naturaleza, no
planar, del nucleo de dislocaciones
superparciales de ttipo 1/3 (112), el cual no es
tenido en cuenta en la ec. (7). Por lo general,
las particulas precipitadas muestran la
presencia de aleantes en su estructura del tipo
L1, (Ni3Al), tal como el Ti, haciendo que la
energia de falla de apilamiento de la superred
(SISF) sobre planos {111} disminuya. De esta
manera, la disociacion de superdislocaciones
(101) sobre estos planos en superparciales de
tipo 1/3 (112) separadas por SISF, se vé
favorecida respecto de las superparciales V2
(110) separadas por APB. Puesto que, las
superparciales 1/3 (112) presentan un nucleo
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altamente no planar [24,25], es de esperar que
sean mas dificiles de mover a bajas
temperaturas, con lo que la tension interna
deberia ser alta en este caso y disminuir
rapidamente al aumentar la temperatura. Esto
esta de acuerdo. con el comportamiento
obtenido en los valores experimentales, sin
embargo, no podemos identificar , de nuestras
micrografias, si las fallas observadas son de
tipo intrinsecas. Para ello, es necesario realizar
un estudio mas profundo mediante TEM.

5. CONCLUSIONES

Los ensayos de creep realizados con
Inconel 738 Ic para las temperaturas de 1023 K,
1073 Ky 1123 K muestran que :

1. Los diagramas £!/4 vs &, en superaleaciones
base niquel permiten obtener la tension
interna por extrapolaciéon en forma bastante
aproximada.

2. Para las tres temperaturas consideradas, estos
diagramas presentan dos zonas bien
diferenciadas, correspondientes a altas y
bajas tensiones.

3. A bajas tensiones , el mecanismo
predominante es el trepado local de
dislocaciones sobre particulas vy, mientras
que a altas tensiones el proceso de corte de
particulas estaria asociado a pares de
superparciales 1/3 (112) acopladas por SISF
mas que por dislocaciones de tipo 1/2 (101)
separadas por APB.
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