JORNADAS SAM/CONAMET/ SIMPOSIO MATERIA 2003

CRECIMIENTO DE PARTICULAS Q"

05-11

EN UNA SUPERALEACION CM SX-2

A.M. Ges? O. Fornaro® y H. A. Palacio®

IFIMAT: Instituto de Fisicade Materiales Tandil
Universidad Nacional del Centro de la Provinciade Buenos Aires
Pinto 399 (B7000GHG) Tandil, Argentina. amges@exa.unicen.edu.ar

& Comision de Investigaciones Cientificas de la Provincia de Buenos Aires
b Comisién Nacional de Investigaciones Cientificasy Técnicas

L as superal eaciones base niquel son utilizadas en aplicaciones tecnol gicas que requieren gran resistenciaa altas
temperaturas. Muchas de estas aleaciones son endurecidas por precipitacion de una fase coherente
gd¢{Ni, (AL Ti )] precipitada en una matriz FCC. Las propiedades y resistencia a los cambios microestructurales
dependen de factores como: velocidad de crecimiento, distribucion, fraccién de volumen y tamafio de particula,
factores estos que pueden ser controlados por medio de diferentes tratamientos térmicos. El presente trabajo
describe el efecto de los tratamientos térmicos de solubilizado, post-solubilizado y precipitado para producir

distintos tamafios y distribucién de particulas g ¢[Ni (AL T )] en una superaleacion CMSX-2 y posteriormente

se estudid a través de diferentes tratamientos térmicos de envejecimiento a temperatura constante, la evolucion,
crecimiento y energiade activacion parael crecimiento de las particul as precipitadas.
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1. INTRODUCCION

L as superal eaciones base niquel son una clase especial
de materiadles tratados térmicamente cuyas
propiedades derivan de la precipitaciéon de particulas
coherentes o semi coherentes. Las particulas
precipitadas pueden crecer durante el tratamiento
térmico inicial y es nuy importante poder predecir la
cinética de crecimiento de g¢ y su posterior
comportamiento a altas temperaturas [1-3].

Obtener una estructura totalmente solubilizada
conteniendo del 65 a 68% en volumen de ¢t
reprecipitada fina, coherente y con un tamafio
promedio de 45mm o menos depende

exclusivamente del rango de solubilizado del

tratamiento térmico de la aleacion (diferencia entre la
temperatura de solvus de gt y la temperatura de
fusion), la velocidad de enfriamiento desde la
temperatura de solubilizado y también la respuesta al

tratamiento térmico de envejecimiento [4].

El tratamiento térmico de solubilizado de la aleacion
CMSX-2 tiene un rango de temperatura o “ventana’

de 28K por encima de la temperatura de solvus ¢t .

Para la aeacion CMSX-2 ¢ tratamiento térmico a
1588K acanza un solubilizado completo de la fase gt
(incluyendo el eutéctico @ /g ) y € tiempo de este

tratamiento depende del espaciado interdendritico y
varia desde algunos minutos hasta algunas horas [5].
Posteriormente, la aeacién es tratada con un
tratamiento térmico de post-solubilizado, PSHT;
(1352K) seguido de un tratamiento de precipitado,
PHT, a diferentes tiempos y temperaturas, 1o que
permite obtener distintos tamaros y distribuciones de

fase ot Estos procedimientos nos dan diferentes
condiciones iniciales para estudiar el comportamiento
de cadatipo de estructura durante el envejecimiento.

El presente trabajo esta dirigido a determinar €l efecto
delos tratami entos térmicos en una superal eacién base
niqguel CMSX-2, desarrollada por Cannon-M uskegon
Corporation [6]. Esta aleacion es fundida en horno de
vacio, conteniendo alta fraccién en volumen de fase g¢
con un contenido de 14,5% de elementos refractarios
(Ta+ W + Mo).

2. TECNICASEXPERIMENTALES

El material usado en esta investigacion es la aleacion
CMSX-2 cuya composicion en porcentaje en peso es
certificada por Cannon-Muskegon y eslasiguiente
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Las probetas para los tratamientos térmicos, cuyas
dimensiones son de 1 cn? de seccién y 2 mm de
espesor fueron seccionadas de un lingote por medio de
una cortadora de electroerosion. Fueron tratadas
térmicamente de acuerdo a esquema de la Tabla |,
resultando tres conjuntos denominados como seriesA,
B y C. Cada una de estas series fueron envejecidas a
diferentes temperaturas, 1073, 1123, 1173, 1223, 1273
y 1323K, redlizando extracciones a intervalos
preestablecidos, hasta las 1000 horas. En todos los
casos las muestras fueron enfriadas a aire. Las
probetas fueron pulidas mecénicamente hasta pasta de
diamante de 2 mm y luego atacadas

electroliticamente. La microestructura fue observada
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TABLA |
Disefio de | os tratamientos térmicos empleados
Los tiempos subrayados son | os finalmente adoptados.

3. Tratamiento térmico de Precipitado:

1. Tratamiento térmico de Solubilizado (SHT): 1588K, 3 horas, Enfriado a aire.
2. Tratamiento térmico de Post-Solubilizado (PSHT): 1352K, 3,4, 5y 6 horas, Enfriado al aire.

Serie A: 1123K, 12, 16, 24, 30y 48 horas, Enfriado a aire.
Serie B: 1223K, 8,12, 16, 20, 24 y 48 horas, Enfriado & aire.
Serie C: 1323K, 8,12, 16 y 20 horas, Enfriado &l aire.

por microscopio éptico y microscopio de barrido
electronico (SEM). El tamafio de particula, la
distribucién y dispersion estadistica de g¢fue
obtenido por medio de técnicas de andlisis de
imagenes de las micrografias.

3. RESULTADOSY DISCUS ON

3.1. Solubilizado y post-solubilizado.

B tratamiento de solubilizado a 1588K durante 3
horas permitié alcanzar una solubilizacién del 99% de
larelacion g/ g’ entrelamatrizy g¢ remanente [6].

Para asegurar un total solubilizado e PSHT fue
tratado a 1352K en un periodo comprendido entre 3 'y
6 horas. La microestructura resultante fue verificada
por microscopia éptica no encontrandose cambios en
la misma después de 4 horas de tratamiento. Por esta
razén fue adoptado un tiempo de 4 horas para la
realizacion del PSHT

3.2. SeriesA, By C.

Para obtener diferentes distribuciones y fracciones de
volumen de g¢ se disefiaron distintos tratamientos de
precipitacion en un lapso de tiempo entre 8 y 48 horas
y temperaturas entre 1123K-1323K, como se ve en las
definicionesdelas SeriesA, By CdelaTablal.

En las tres series se observd que la microestructura se
desarrolla rdpidamente durante las primeras horas
apareciendo un tamafio homogéneo de g¢ e cua

SerieC
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Figura 1: Tamafio de particula vs. Temperatura de
Precipitacion.

depende de la temperatura de precipitacion. Estas

particulas continGan creciendo a menor velocidad y a
partir de las 16 horas no hay cambio evidente en su
tamafio. Por esta razén fue finalmente adoptado el
tiempo de 16 horas pararealizar estos tratamientos

Se compar0 €l tamafio de particula obtenido a las 16
horas para cada serie que se encuentran graficados en
la Figura 1. Se puede observar que el tamafio medio de
la particula se incrementa con la temperatura de
precipitacion.

3.3. Enve ecimiento hasta 1000 horas

Las particulas precipitadas crecen durante el
tratamiento térmico inicial y posteriormente durante €l
servicio a altas temperaturas a través del proceso
conocido como Ostwald Ripening [2,7,8]. Greenwood
[9], Lifshitz y Slyozov [10], y Wagner [11] analizaron
la naturaleza de la difusion en el proceso de Ostwald
ripening. La ley de crecimiento LSW puede ser
expresada como una ley lineal de crecimiento
volumétrico

M-, =kt"? @
donde r y Ty son los radios de la particula al tiempo
t y t,= 0 respectivamente. Como la particula g¢tiene
forma clbica generalmente se emplea la mitad de la

laarista del cubo, es decir: T =a/2 donde a laarista
del cubo [7,8,12,13]. El pardmetro k esta dado por
[10,11]
6 v2Dcy U
= e momg
§9 RT g

k )
donde G es la energia superficial entre la matriz y
precipitado, V_ volumen molar, D coeficiente de

difusién de los elementos constitutivos de |a particula
en la matriz, c_concentracion molar de esos

elementos en equilibrio, R constante de los gases, y
T temperatura

En este trabajo se llevaron a cabo tratamientos de
envejecimiento hasta las 1000 horas para cada una de
las series, A, B y C a diferentes temperaturas
constantes. En la Figura 2 observamos la arista del ge

del cubo representada como r =3a/2 vs. % ala

temperatura de envejecimiento considerada para cada
serie.

En la representacion de la ecuacion (1), la constante
k es la pendiente de la aproximacion lineal si los

datos son representados vs. t¥ 2. Se observa que el
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Figura 2: Tamafio de Particula vs. t"* tiempo de
envejecimiento, a temperatura constante, para las
series A, B y C a diferentes temperaturas de
envejecimiento.

vaor de k aumenta con el incremento de la
temperatura de envejecimiento [3,8], observandose el
mismo comportamiento en lastres series.

Los resultados de k sonresumidosenlaTablall. Los
datos obtenidos del crecimiento de particula para
CMSX-2 muestran que el comportamiento de gtesta
de acuerdo con la teoria LSW en este rango de
tiempos de envejecimiento.

TABLA |I: Valores de velocidad de crecimiento k
[10‘3mmh'”3] de las series A, B y C a diferentes
temperaturas de envejecimiento.

Serie A SarieB SaieC
1073K 459 9.98 10.32
1123K 7.35 2.24 848
1173K 14.42 10.32 11.07
1223K 27.84 271.27 27.92
1273K 33.49 47.98 26.24
1323K 26.86 60.82 7417

34. EnergiadeActivacion deA,By C
El coeficiente de difusion D puede ser definido como

D:Doapg%-rg ©)

donde D, es un factor constante y Q representala
energiade activacion para el proceso.
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Figura 3. Veocidad de crecimiento, k vs.
temperatura.
Como k es funcion de la temperatura de

envejecimiento la ecuacion (2) puede ser reformulada
con (3) paraobtener [14]:

€ 3 o 0
Ingk je%m% = const.-?%.r% 4

Asumiendo que el término (cm/T) no tiene una
influencia significativa [214] podemos graficar
In[k3] vs. (IT) y calcular la energia de activacion
del proceso apartir del mismo.

Esto podemos observarlo en la Figura 3 para cada una
de las series consideradas. L os valores obtenidos para
la energia de activacion de cada serie son similares a
los obtenidos por otros autores [15-22] para €l
crecimiento de particulas g¢ en superal eaciones base
niquel, encontrandose en el rango de 250-290 kJ/mol.
Estos valores son comparables a los correspondientes
aladifusion de los elementos aleantes en niquel (Al,
Ti), lo que permite concluir que el crecimiento de g¢
es un proceso controlado por difusion. Las diferencias
en los valores de la energia de activacion para el

crecimiento de particulas se deben a diversos factores,
tales como: composicion de los aleantes, dispersién de
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Figura 4: Energia de Activacion para las series A, B
y Cvs. Tamafio de particula.
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los valores experimentales, interacciones entre los
elementos aleantes y diferentes métodos usados para
la evaluacion de los datos [23]. Estas diferencias han
sido reportadas por numerosos autores [12, 15, 16, 20,
24-26).

Ademés de los resultados anteriores es posible graficar
el comportamiento de la energia de activacion en
funcion del tamafio inicial de particula. Podemos
observar que la energia de activacion cal culada de esta
manera muestra una disminucién que es inversamente
proporcional a tamafio inicial de las particulas
precipitadas. Este comportamiento se observa en a
Figura4.

4. CONCLUSIONES

Se estudié la microestructura resultante que aparece
como consecuencia de las diferentes etapas de
tratamientos térmicos en una superaleacion base
niquel CMSX-2. Como €l tratamiento de solubilizado
esta definido por el fabricante, se trabajé en el
tratamiento de post-solubilizado y de precipitado. En
el primer caso se encontr6 que las particulas no
experimentaban cambios significativos después de 4
horas de tratamiento. En €l tratamiento de precipitado
las particulas crecen rapidamente al principio y més
lentamente después de 16 horas de tratamiento. El
tamafio obtenido es funcion de la temperatura de
precipitacion por lo que se experimentd con tres
temperaturas diferentes (series A, B y C). Las tres
series fueron envejecidas artificialmente hasta las
1000 horas a diferentes temperaturas obteniéndose en
cada caso la velocidad de crecimiento volumeétrico.
L os resultados obtenidos son consistentes con una
relacion lineal con lateoria de Ostwald ripening en la
cual las particulas grandes crecen a expensas de las
més pequefias por un mecanismo de difusion
controlada. Se encontré que la energia de activacion
del proceso es una funcion de la temperatura de
precipitacion o del tamafio inicial de la particula.
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