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La resistencia de una superaleacién base Niquel endurecida por precipitacién estd relacionada con la fraccién de volumen,
tamafio de particula y distribucién de la fase precipitada. Estos parametros pueden variar como resultado del tratamiento térmico,
o del servicio a altas temperaturas. La informacién obtenida, describiendo la influencia del tiempo y temperatura
sobre la fase precipitada Y ', es de especial importancia debido a su aplicacién a altas temperaturas. Las cinéticas
de precipitacién o disolucién son tales que el equilibrio de la fraccién de volumen de la fase y ' es ripidamente
establecida a una temperatura de envejecimiento dada con sucesivos cambios debido solamente al crecimiento de
particula. Los resultados del presente estudio describen el efecto de los tratamientos térmicos, o exposicién térmica
sobre la fase v ' en IN-713C. Estos estudios de envejecimiento a una determinada temperatura establecen que el

crecimiento cinético de las particulas ¥ ' por difusién controlada siguen la ley r o t',

INTRODUCCION

Las superaleaciones base Niquel son amplia-
mente usadas ¢n aplicaciones que requieren resis-
tencia a altas temperaturas. La mayorfa de estas
aleaciones son endurecidas por precipitados de una
fase ¥ ' que ticne una estructura ordenada FCC
(L1,) y precipita coherentemente en una matriz y
(FCC) rica en Niquel. La resistencia y estabilidad
estructural a altas temperaturas de estas aleaciones
son dependientes de factores tales como: fraccion
de volumen, tamafio de particula, distribucion y
composicién de fase ¥ '. Todos estos factores pue-
den ser controlados variando los tratamientos tér-
micos”, pero desde los tratamientos mas comunes
la gran mayoria se han ido desarrollando empfrica-
mente. Es escaso el conocimiento cuantitativo
acerca de la influencia del tiempo y temperatura
del precipitado vy ' en alcaciones comerciales. In-
formacién de este tipo podria scr de valor no sola-
mente para el disefio de tratamicntos térmicos para
superaleaciones, sino también para la comprension
de efectos de altas temperaturas de servicio, donde
pueden ocurrir aumento de volumen y posible
solubilidad parcial de la fase ¥.
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La teorfa de crecimiento de particulas por difu-
sién controlada, en la cual las particulas del preci-
pitado crecen a expensas de otras més pequefias,
ha sido formulada por Lifshitz y Slyozov? y por
Wagner’, y es mas conocida como teorfa de LSW.
En este caso, la driving force para ¢l crecimiento
del precipitado es la reduccién de su energia su-
perficial®. La teorfa predice que el radio promedio
de la particula r se incrementarfa con el tiempo t
de acuerdo con la ecuacion:

3 -r. =Kt

donde r, es el tamafio de particula antes de co-
menzar el crecimiento. La constante de velocidad
K estd dada por

K =2y DC, V2, / ¢ RT

donde v es la energia interfacial entre el precipita-
do y la matriz, D es el coeficiente del soluto en la
matriz, C, es la concentracién del soluto en equi-
librio con un precipitado de radio infinito, V,, es
el volumen molar del precipitado, ¢, es una cons-
tante numérica relacionada con la distribucién de
tamafio del precipitado, y RT tiene el significado
usual.
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Las primeras teorias de crecimiento fueron de-
sarrolladas por Greenwood® para fracciones de
volumen de Y muy pcquefias. La tcorfa de LSW
de crecimiento de particulas es también aplicable
cuando la fraccién de volumen es pcquefia. Cuan-
do esta fraccion es grande, las distancias de difu-
sién comienzan a ser cortas. El efecto de la frac-
cién de volumen sobre el crecimiento del precipi-
tado fue tratado tedricamente por Ardell’, quien
encontr6é que el crecimiento cinético de la particu-
la controlado por difusién sigue la ley t**. En este
trabajo se observé que a mayores fracciones en
volumen del precipitado, corresponden mayores
tamafios de particula. Lifshitz, Slyozov y Wagner,
demostraron la versatilidad de la tcoria de creci-
miento de particula aplicdndola a aleaciones con
fracciéon de volumen de ¥ entre 9% y 60%. El
crecimiento cinético t'* ha sido aplicado al creci-
miento de particulas ¥ en una gran variedad de
aleaciones comerciales’®’,

Trabajos posteriores'®*'*!1* estudiaron el creci-
miento de la fase ¥ para fracciones de volumen de
alrededor del 45%.

PARTE EXPERIMENTAL Y RESULTADOS

Un lingote de IN-713C (Composicién C= 0.12;
Cr =125, Mo =4.2; Nb = 2.0; Ti = 0.8; Al =
6.1; Ni = bal.) fundido en vacio, de 66 mm. de
didmetro, fue cortado en rodajas de 15 mm. de
espesor. Cada una de estas rodajas fue seccionada
transversalmente en pequefias probetas para el
estudio de los tratamientos térmicos posteriores.
Las probetas fueron pulidas mecanicamente y lue-
go atacadas con diferentes reactivos. Los andlisis
térmicos indican que la temperatura de liquidus es
1288°C y su rango de melting 60°C™. La tempe-
ratura de solvus de ¥ es el limite superior para la
precipitacion de la fase Y, y esta temperatura varfa
para cada superaleacién . Para determinar esta
temperatura la probeta fue primero envejecida a
1050°C para obtener Y gruesa, luego fue calentada

a una temperatura por encima de 1160°C durante

una hora y rdpidamente enfriada. La cinética de
disolucion de ¥ a esa temperatura es muy rdpida y
Ia fracci6n de volumen en equilibirio es alcanzada
en segundos. De esta manera obtenemos una Y
distribuida hctcrogeneamente; calentando a 1170
°C, ¥ ya no sc encucntra en la matriz sino que ha
migrado al borde de grano. Un posterior calenta-
miento a 1180°C disuelve totalmente 7. Este re-
sultado indic6 una temperatura de solvus de
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1175°C £ 5°C.

Inicialmente se realizé un tratamiento de solu-
bilizado a 1176°C durante 2 horas y posterior-
mente un precipitado a 926°C durante 16 horas.
Este tratamiento (Ts) es uno de los més usuales
para este tipo de aleacién, y se lo tomard como
referencia.

Por encontrarse la aleacién IN-713C en el ran-
go de aleaciones que conticnen un porcentaje de
fase ¥ > 45%"1%17, se realizaron dos tratamientos
de solubilizado (1176°C / 2 horas + 1080°C / 2
horas y dos tratamientos de precipitado (925°C /
16 horas + 760°C / 16 horas), de manera de obte-
ner mayor fraccién de volumen de fase ¥ y menor
tamafio de particula siendo este el tratamiento
térmico propuesto (T,). En cada caso se midi6 la
microdureza. La Fig.1 muestra la microdureza
(H,), fraccién percentual en volumen de fase ¥ y
el tamafio de particula de Y, todas en funcién de
la temperatura de precipitacion.

Las microestructura fueron estudiadas por mi-
croscopia Optica y por microscopia electrénica de
barrido SEM. La friccién percentual de volumen
de fase y el tamafio de particulas Y fueron medi-
dos directamente a partir de fotografias obtenidas
por SEM. Las medidas muestran un cambio en el
tamafio promedio de particula con el tratamiento
térmico realizado. '
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Figura 1: Variacién de la temperatura de precipi-
tado (16 Hs.) a) Microdureza (H,), b) Porcentaje
de fase Y', ¢) Tamafno de particula ¥' (im).
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De acuerdo con la Fig.1, observamos que entrc
los valores de microdureza para el tratamiento Tp,
el valor més alto (425 Hv) corresponde a 760°C,
coincidente con el mayor valor de fraccién percen-
tual en volumen de Y (70%) y menor tamafio de
Y (0.38 um). Comparando Tp con el tratamiento
usual Tu, el tratamiento térmico propuesto (Tp)
mejora en un 17% el volumen de fase Y con res-
pecto al tratamiento original"”, aumenta la micro-
durcza en un 20% y disminuye ¢l tamaiio de parti-
cula en un 50%.

El andlisis de los resultados obtenidos hasta
ahora sugicre en coincidencia con lo expresado
por otros autores™”, considerables evidencias quc
la fracci6n en volumen (f) es la variable més sig-
nificativa que controla la tensién de fluencia y la
resistencia al creep, junto con otros factores tales
como radio o, tamafio de particula (1a cual depen-
de bésicamente de la velocidad de enfriamiento
del sélido luego de completar la solidificacion),
fortalecimiento cn solucién sélida de y - ¥ y pre-
sencia de ¥ hiperfina. El desarrollo morfoldgico y
el crecimiento cinético de ¥, cuyo tamafio puede
ser controlado como una funcién del tiempo y de
la temperatura, fue estudiado para el tratamicnto
térmico usual (Tu) (1176°C / 2 horas + 925°C /
16 horas) y para el tratamiento térmico propuesto
anteriormente’®. Se prepararon probetas para cada
uno de los tratamientos (en atmosfera de Argén) y
se fij6 la temperatura de envejecimiento en 950°C,
para obtener un crecimiento rdpido de y. Las pro-
betas fueron retiradas de la mufla a distintos inter-
valos de ticmpo indicados ¢n la Tabla I.

a2 (A)
t (Hl’) tl/} (Hrlll)
T, T,
168 5.517 3620 3961
240 6.214 4090 4262
312 6.782 4181 4599
408 7.416 4361 4670
504 7.958 4412 4932
600 8.434 4532 5302
816 9.344 4605 5621
e
TABLA I

El tamafio promedio de particula fue represen-
tado como a/2 vs. tiempo de envejecimiento (t'?).
El tamarnio de particula en funcién del tiempo de
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envejccimiento es presentado en la figura 2. En
ella observamos que tanto la pendiente de 1a recta
Tu, como la pendiente dela recta Tp, son constan-
tes (K) que dan la velocidad de crecimiento volu-
métrico en funcion de la temperatura.
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Figura 2: Tamaino de particula vs. tiempo de en-
vejecimiento.

Del andlisis del grafico observamos que 1a pen-
diente de 1a recta Tp es menor que la de la recta
Tu, lo que se traduce en una velocidad menor de
crecimiento de y; esto indica que el tratamiento
térmico propuesto (Tp), a una temperatura de en-
vejecimicnto de 950°C mejora el tiempo de vida
de la aleacion. Los datos son consistentes con la
relacion lineal. Esto demuestra que el crecimiento
de ¥ en una superaleacién de alta fraccién de
volumen como IN-713C, también sigue 1a cinética
standard t'” de crecimiento de partfcula por difu-
si6n controlada, después de relativamente corto
tiempo de envejecimiento a una determinada tem-
peratura'®, De csta manera, el tamafio de particula
Y puede ser predicho (o controlado) por ex-
trapolacién. En las figuras 3, 4 y 5 observamos las
secuencias de crecimiento de la particula Y obteni-
das por SEM. En la figura 3 vemos partfculas y
en su condicién as-cast. En la figura 4 aparece
precipitada la fase ¥ después de ser sometida al
tratamiento térmico propuesto (2 solubilizados y 2
precipitados). La figura 5 muestra a ¥ (la misma
que la fig.4) después de 800 horas de envejeci-
miento.
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Figura 5: Fase ¥ envejecida 800 horas (7680x).
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CONCLUSIONES

El tratamiento térmico propuesto (Tp) para la
superaleacion IN-713C mejora notablemente el
porcentaje en volumen de la fase Y, aumenta el
valor de microdureza y disminuye el tamafio de
particula con respecto al tratamiento térmico usual
o standard. El crecimiento de la particula, tanto
para Tu como para Tp siguen la cinética standard
t'# por difusién controlada, siendo, menor el cre-
cimiento para Tp respecto de Tu.

En el futuro se hardn experiencias variando las
temperaturas (entre 750 y 1100°C) y los tiempos
para determinar nuevas velocidades de crecimiento
de particula (K), y obtener de esta manera la ener-
gia de activacién para cada uno de los tratamien-
tos térmicos propuestos.
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