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Resumen

Resumen

El acero 5Cr-0.5Mo es una aleacién ferritica usado en la industria energética y petroquimica
como material de tuberias, intercambiadores de calor y como contenedores a presion. Por su
contenido de Cr y Mo, en la matriz ferritica se encuentran precipitados finos base Cr-Mo; distribuidos
homogéneamente y estos le otorgan sus buenas propiedades de tensién. Su Optima resistencia a la
termofluencia la obtiene al exponerse a temperaturas de trabajo de 350-600 °C y a una maxima presion
de 30 MPa. Su tiempo de vida esperado para este acero es de 250,000 h bajo estas condiciones. El
presente trabajo tiene como objetivo evaluar las propiedades de termofluencia del acero 5Cr-0.5Mo
en el estado original y distintos tiempos de envejecido mediante la prueba de Small Punch. Las
muestras de este acero se envejecieron isotérmicamente a 600 °C; por tiempos de envejecido de hasta
1000 h. La principal técnica de caracterizacion de la termofluencia fue la prueba de Small Punch
usando una geometria de discos tipo TEM de ®3.0 x 0.25 mm. Los resultados de las pruebas de
termofluencia se compararon con resultados de pruebas uniaxiales en termofluencia a 600 °C. Se
utiliz6 la técnica de Microscopia Electronica de Barrido para analizar la microestructura del estado
original y los estados envejecidos antes de las pruebas de termofluencia. También se utilizé esta técnica
para caracterizar los especimenes ensayados por la prueba Small Punch y algunas copas fueron
seccionadas para analizar la deformacion del espécimen tras la prueba y la distribucién de los
precipitados. Se utilizé el Método de Elementos Finitos (FEM) mediante el software ABAQUS CAE
para obtener la relacion F/o calculada entre la prueba Small Punch y la prueba Uniaxial. Se realizaron
pruebas de dureza Vickers para conocer la dureza general del material en el estado original y estados
envejecidos antes de la prueba. Los resultados indicaron que existe un coeficiente F/o experimental
entre ambas pruebas de 0.63 y un coeficiente calculado de 0.49. El coeficiente experimental con un
valor de F/o = 0.63, mostré un buen ajuste. La resistencia a la ruptura se redujo al aumentar el tiempo
de envejecido del material y se observa que el material aumentd su ductilidad a causa de la menor

densidad de precipitados.



Abstract

Abstract

The 5Cr-0.5Mo steel is a ferritic steel used in energy and petrochemical industries as tubing materials,
heat exchangers and pressure vessels. Due to its Cr-Mo content, the ferritic matrix has fine precipitates
based Ctr-Mo homogenously distributed, granting to the material its tensile properties. Its optimal
creep resistance is obtained at a temperature range between 350-600 °C and pressures around 30 MPa.
The expected life of this material is around 250, 000 h under those conditions. The purpose of this
study is to determine the creep properties of the 5Cr-0.5Mo steel in the as-received as well as different
aged conditions using the Small Punch technique at 600 °C. The aged samples were isothermally
treated at 600 °C under different aging times up to 1000 h. The main characterization technique to
analyse the creep properties was the Small Punch technique using TEM disks of ®3 x 0.25 mm. It was
used the Scanning Electron Microscope to characterize the microstructure of the as-received and aged
conditions before the creep tests. Also, this technique was used in order to characterize the tested SP
specimens, their deformation and the distribution of the precipitates. The Finite Element Method
(FEM) was applied using the ABAQUS CAE softwate, in order to obtain the calculated F/o
coefficient between the Small Punch and Uniaxial tests. The Vickers hardness test in the
microstructure before creep tests was analysed in all conditions. The results showed an experimental
coefficient of F/o equals to 0.63 and a calculated F/o coefficient of 0.49. The experimental coefficient
F/o = 0.63 showed the best fit. The rupture strength was reduced as an effect of the increase in aging

time and the ductility increased due to the lower density of precipitates.
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Introduccién

Introduccion

Los aceros Cr-Mo son ampliamente usados en la industria petroquimica y plantas productoras
de energia como materiales de tuberfa para altas temperaturas (350 — 600 °C) y para altas presiones

(15 — 30 MPa). Este conjunto de acetros se espera que resistan al menos 250 000 h de servicio. @

La aleacion 5Cr — 0.5Mo (A387 Gr5) es un acero con maximo 0.15%C; se usa en tuberfas en
la industria petroquimica e intercambiadores de calor, operando a temperaturas hasta de 455 °C. Arriba

de 455 °C, la esferoidizacion y la grafitizacion incrementa la posibilidad de falla en servicio.
Los principales usos de esta aleacion son:

e Tuberfas de transporte de vapores.
e Tuberifas en la industria petroquimica.

e Intercambiadores de calor.

La microestructura del acero A387 Gr5 consiste en una matriz ferritica con estructuras
similares a perlita. La microestructura presenta carburos dispersos en la matriz de la forma M»;Cs. Tras
exponerse a varias horas de servicio, los precipitados que tienden a formarse son de la forma MC,
M:C y M;Cs. Para todos los carburos, la M es la parte metalica, siendo los elementos principales Fe,

Cr o Mo en combinacion. @

Para determinar las propiedades mecanicas en termofluencia se utiliza 1a Prueba Uniaxial de
Termofluencia. Esta prueba se rige por el estandar JIS Z 2271, el cual determina que el tamafio miniatura
de probeta es de ©6.00 x 90.00 mm. La prueba se lleva a cabo en una maquina de tensiéon que aplica
una carga constante en un ambiente controlado dentro de un horno. Los resultados son graficados y

se determina el ciclo de vida del material a pattir de las curvas de deformacién contra tiempo. @

La termofluencia es la deformacién plastica que sufre un material cuando es sometido a alta
temperatura y durante largos periodos de tiempo, aun cuando la tensién aplicada sea menor que su
coeficiente de resistencia a la fluencia. Este proceso es causado por el movimiento de las dislocaciones;
cuya velocidad incrementa en la temperatura cristalina debido a la difusiéon. La caracterizacion
mecanica estandar para evaluar la termofluencia siempre es destructiva y son necesarios especimenes

grandes para ser maquinados. Principalmente, para considerar productivo cualquier método de
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evaluacion del deterioro de propiedades mecanicas, este debe reunir las siguientes caracteristicas:
volumen limitado del material de prueba, evaluacion local, evaluacién de componentes en operacion
y métodos de evaluacién simples con aplicaciéon en condiciones extremas. Por lo anterior, es
conveniente evaluar con pruebas que requieran especimenes miniatura y que estos mismos sean

extraidos de un componente en servicio. @

La Prueba Small Punch (Small Punch Test) usa tradicionalmente especimenes cuadrados de
10 x 10 x 0.5 mm y es considerada como prueba cuasi no destructiva. ® En esta prueba el espécimen
es firmemente fijado entre dos dados esféricos y es deformado hasta fallar en una cavidad de 4 mm,
usando un indentador semiesférico de 2.5 mm de diametro. La carga aplicada es graficada contra la
deflexion del punto central del espécimen. La curva presenta cuatro zonas de importancia para el
analisis: (I) Zona elastica, (II) Zona plastica, (III) Zona de membrana y (IV) Zona de fractura que
incluye el punto maximo de carga. Gracias a los datos obtenidos en la grafica, se obtienen los
parametros de esfuerzo de cedencia y resistencia a la tension, entre otra informacion de las propiedades
mecanicas del material. Esta prueba es aplicada en tres distintos modos que determinan: tenacidad a

la fractura, temperatura de transicién ductil-fragil y propiedades de termofluencia. "

Cuando el acero A387 Gr5 C2 se encuentra en servicio a altas temperaturas, la presencia de
precipitados fragilizan el material y este llega a fallar en largos periodos de exposicion. Por lo anterior,
el objetivo de este trabajo es “Determinar las propiedades de termofluencia con la Prueba Small Punch en un acero
A387 Gr5 C2 y relacionar el comportamiento mecdnico con los cambios microestructurales obtenidos por envejecimiento

artificial”.
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Los metales puros son materiales esenciales para el desarrollo de la industria, pero su uso en
aplicaciones de condiciones extremas no es el mas adecuado. Por ello, las aleaciones han beneficiado
a la industria que requiera materiales para este tipo de condiciones; temperaturas desde -195.8 °C hasta
1200 °C, ademas de trabajar en ambientes acidos u oxidantes. Aunque las aleaciones estan disefiadas
para soportar distintas condiciones de uso, su exposiciéon prolongada a esos ambientes cambia sus

propiedades mecanicas, reduciendo su ciclo de vida util.

1.1 Aceros de baja aleacion — Desarrollo histoérico
El uso del acero fue enormemente diversificado en el siglo 19 en aplicaciones militares, tales
como cascos para barcos. El consumo del acero tanto como para usos civiles como militares crecid

tremendamente en los inicios del siglo 20.

A inicios de ese siglo, los aceros fueron escogidos principalmente sobre la base de su resistencia
a la tension sin considerar la soldabilidad o la tenacidad; esto hacia que las estructuras de acero fueran
remachadas. El contenido tipico de carbono en ese tiempo se encontraba alrededor del 0.3% y la
composiciéon maxima de elementos aleantes no superaba el 1%. Este tipo de composicién quimica se
mantuvo por muchos afios: el Mauritania; construido en 1907, fue construido con un acero que tiene

una composicion quimica similar al acero usado en el Harbour Bridge de Sydney.

Para mediados del siglo 20, el sistema de remachado se sustituy6 por soldadura, lo cual degrado
localmente las estructuras de acero empleadas y requirié de aceros con mas tenacidad intrinseca a lo
largo de la linea de soldadura. Esta consideracion llevé al entendimiento de controles mas rigurosos
de elementos fragilizantes como el sulfuro y el fésforo. Esto orill6 a que el coeficiente Mn/S fuera un

factor importante en la seleccién de aceros para usos especificos.
1.1.1 Relacion entre resistencia y tenacidad

La necesidad para combinar tanto alta resistencia como alta tenacidad es un problema
metalirgico complejo. Todos los mecanismos de reforzamiento inhiben los deslizamientos y por lo
tanto, tienen una tendencia natural a decrecer la tenacidad. Cualquier mecanismo de aumento de la
resistencia del material también reduce el tamafio del grano y a su vez, mejorar el compromiso

resistencia/tenacidad. Los carbonitruros retardan el crecimiento del grano austenitico durante
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tratamientos térmicos y actian como sitios de nucleacion para la transformacion de ferrita; su
aportacion a las propiedades mecanicas es pequena. La precipitacion en los limites de grano ayuda a
mantener el tamafio de grano fino, pero esta no debe ser mucha porque reducira la cohesion local. El
nitrégeno induce un marcado aumento de la resistencia en la ferrita, pero su solubilidad es limitada.
Este elemento migra a dislocaciones, aun a temperatura ambiente, y causa cambios en la tensioén, con
consecuencias adversas para la tenacidad. Cualquier operaciéon de formado deber ser hecha
rapidamente, con un pequefio tiempo entre cada pase. La difusion del Nitrégeno se previene

agregando pequefias adiciones de Aluminio o Vanadio para formar: AIN o VN, respectivamente. ©
1.1.2 Efecto de los elementos aleantes

Los principales elementos aleantes usados en aceros estructurales son: carbono, manganeso,
niobio, vanadio, nitrégeno y aluminio. Su efecto en la resistencia-tenacidad en diferentes categorfas de
aceros se ilustra graficamente en la Fig. 1. En general, el Nb, Al y V proveen de mayor esfuerzo a la

cedencia. Al agregar N a los aceros, la temperatura de transicion se reduce.

Esfuerzo de cedencia, [MN/m?]

400 460 500

L=
L

C-Mn-V

R
=3
1

s r

Temperatura de transicion de Tmpacto,

C-Mn-Al-N

°Cl

C-Mn-Al-V-N
G0 mfm

=80 mfm

-100-/c-Mn-v-N /

Figura 1. Efecto de la composicion del acero en el compromiso entre resistencia a la cedencia y tenacidad. ®

Varios elementos aleantes se combinan con carbono y nitrégeno para formar precipitados de
carburo y nitruro, en cantidades que dependen de la solubilidad de los productos. Otro factor a
considerar de la naturaleza de las fases y su formacién es que no solamente dependen de los productos

de solubilidad, sino de las actividades relativas de varios de los elementos soluto.
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1.2 Acero A387

Los aceros A387 son usados en tuberfas de agua, tubos liberadores de humo, en
precalentadores de aire, tubos en supercalentadores, en boilers, intercambiadores de calor,
condensadores, tubos para catalisis; en general, aplicaciones a altas temperaturas en la industria
quimica y petroquimica. Se ha encontrado que la mayor aplicaciéon de este acero se encuentra en la
industria petroquimica; debido a su alta resistencia mecanica y su resistencia a la corrosién, en

ambientes de petréleo crudo conteniendo sulfuros de hidrégeno y otros agentes.

La cantidad de Cr y Mo de este acero determinan el grado al que pertenece, la Fig. 2 muestra
los distintos grados que existen en esta designacion. Cada grado; excepto los grados 211, 221, 91 y
911, se encuentra disponible en dos clases de niveles de resistencia a la tension. El grado 21L y 22L

esta disponible solamente en la clase 1 y el grado 91L y 911L en la clase 2.

El minimo espesor de las placas esta limitado solamente por la capacidad de que la
composiciéon quimica cumpla los requerimientos especificados para sus propiedades mecanicas. La
temperatura de uso varfa conforme al contenido de Cr que el material tenga debido a la pasividad que

este elemento provee al material. @

Acero A387

[}
w0
q) -
o
X -
&\:@\0 Oo\:ygb @\:@V @\:@V @\}3@
Grado v v NI v > ) 9 o N

Figura 2. Distintos grados del acero A387. (2)
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1.2.1 Acero A387 Gr5 y sus propiedades mecanicas

En general, el acero A387 Gr5 debe de contener la composiciéon quimica descrita en la Tabla

Tabla 1. Composicion quimica del acero A387 Gt5

Mn% P% S% Si% Ct% Mo%

0.15 max | 0.25-0.66 | 0.035 max | 0.030 max | 0.50 max | 3.90-6.10 | 0.40-0.70

El Grado 5 de este acero se caracteriza por las propiedades mecanicas mostradas en la Tabla
2. Cada placa de este acero debe ser; recocida, normalizada o temperizada por el proveedor, con
enfriamiento acelerado desde la temperatura de austenizado. La temperatura minima para el

tratamiento de temperizado para el Grado 5 es de 705 °C. @

Tabla 2. Requerimientos de tensién para placas de Acero A387 Gr5 @

Clase 1 Clase 2
Resistencia a la tension, ksi 60-85 75-100 [515-
[MPa] [415-585] 690]

Resistencia a la cedencia, min,

ksi [MPa] 30 [205] 45 [310]

Elongacién en 87 [200 mm]

Elongacién en 27 [50 mm|] 18 18
Reduccién de drea, min, % 45, 40 45, 40

1.2.2 Propiedades de termofluencia

El reporte 12B @ de termofluencia del NIMS mostr6 las propiedades de termofluencia del
acero A387 Gr5 desde 500-650 °C. Los resultados obtenidos se presentaron en el documento de
“Propiedades del acero 5Cr-0.5Mo a elevadas temperaturas™ y la grafica general de Esfuerzo (0) contra

el Tiempo de ruptura (%) para las distintas temperaturas, se presentan en la Fig. 3.
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Figura 3. Grifica de Esfuerzo (0) contra Tiempo de ruptura (%) de 500, 550, 600 y 650 °C para el acero 5Ct-0.5Mo. @

La tendencia lineal de cada condicién en la Fig. 3 representan el ajuste lineal hecho por la
ecuacion Orr-Sherby-Dorn; obtenida de los datos experimentales. La ecuacién es util para calcular los

tiempos de ruptura esperados para un esfuerzo dado.

De los resultados presentados en este apartado, se aclara que la resistencia a la ruptura en
termofluencia tiene una grande dispersion a esfuerzos muy altos y a bajas temperaturas. La resistencia

ala ruptura en termofluencia es dependiente de las condiciones de manufactura, composicién quimica

y microestructura inicial. ©)

1.3 Prueba Uniaxial de Termofluencia

Este método de prueba cubre la determinacion de la cantidad de deformacién (€) como una

funcién del tiempo (7) y la medicion del tiempo de fractura (%) que ocurre cuando suficiente esfuerzo

constante (0) esta presente.

La prueba consiste en colocar un espécimen de ensayo, el cual es sujetado en una maquina
especial que aplica una carga constante. La probeta se encuentra cubierta por un horno que

proporciona temperatura constante. El sistema de temperatura cuenta con un termémetro sensible
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para grabar cualquier cambio en la temperatura y estabilizarla. Ademas, se cuenta con un centro de

carga, el cual registra la deformacién que sufre la pieza en funcién de la fuerza aplicada.

La probeta miniatura usada en la Prueba Uniaxial de Termofluencia (3) tiene las dimensiones
descritas en la Fig. 4. Este tamafio de probeta facilita el muestreo de componentes en servicio que son

criticos en su operacion.

Aunque el tamafio de la probeta sea llamado miniatura, el muestreo de material en
componentes en servicio tiende a requerir la sustitucién del elemento analizado, debido a la cantidad
de repeticiones requeridas por el estindar JIZ Z2271 ©. Recientemente las investigaciones en este
campo se han enfocado en desarrollar técnicas miniatura para resolver este conflicto, evaluando los
materiales mas rapidamente, a menor costo y en distintos tipos de pruebas (a fuerza constante,
deformacion constante o velocidad de deformacion constante . Como solucion al reto para evaluar
las propiedades de Termofluencia con muestras de tamafio pequefio, se propuso el uso de la Prueba
Small Punch para evaluar las propiedades de los materiales en servicio o en Zonas Afectadas por el

Calor (HAZ).

- $6.00 + 0.01
M12 x 1.75-2 /@Mm
R5 RSN
| A |
R [ A - - - _V__ ————————————————— — —
30.00 £ 0.05
90.00 Unidades: mm

Figura 4. Probeta con dimensiones de la Prueba de Termofluencia convencional. ¢

1.4 Prueba Small Punch de Termofluencia

La caracterizacion mecanica estandar para evaluar la termofluencia siempre es destructiva y
son necesarios especimenes grandes para ser maquinados. Principalmente, para considerar productivo
cualquier método de evaluacion del deterioro de propiedades mecanicas se debe reunir las siguientes

caracteristicas: volumen limitado del material de prueba, evaluacién local, evaluacion de componentes

8
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en operacion y métodos de evaluacion simples con aplicacién en condiciones extremas. Por lo anterior,
es conveniente evaluar la termofluencia por pruebas que requieran especimenes miniatura y que estos

mismos sean extraidos de un componente en servicio.

La Prueba Small Punch (Small Punch Test) se considerada como prueba cuasi no destructiva.
Esta prueba se considera versatil porque existen tres geometrias para su uso: $3.0 x 0.25, $8.0 x 0.50
y 10 x 10 x 0.5 mm. Hasta el momento, las dimensiones de mayor uso son del espécimen de disco con
$8.0 x 0.5 mm. La prueba se realiza fijando firmemente el espécimen entre dos dados y este es
deformado hasta fallar en una cavidad de 4 mm de profundidad usando un indentador que empuja un
balin de $2.5 0 $1.0 mm, ver Fig. 6 (a). En pruebas de Small Punch a temperatura ambiente, se grafica
Carga (F) contra Deflexién (9) y las propiedades obtenidas depende del tipo de prueba. ) En el caso
de la prueba Small Punch de Termofluencia, se grafica Deflexién (6) contra Tiempo (7), ver Fig. 5 (b).
La curva de termofluencia por Small Punch presenta todos los valores significativos para su analisis:
Deflexién instantanea (6), Minima Velocidad de Deflexion (8y), Deflexion final () y Tiempo de

Ruptura (7).

Prueba Small Punch de Termofluencia
(Small Punch Creep Test)
a) b)

Carga
11
05 1" ! g
1l 1 1
Indentador g 0.4 E : o, —> i
I
= I 1 1
Termopar *g 0.3 | : !
Tornillo / 0 | ! !
de L S 21 ! : b
Sujecion 2 Vi : KSM :
0.171 1 1
0 50 100 150

Tiempo t, [h]

Figura 5. Prueba Small Punch de Termofluencia: (a). Dado de prueba y (b) Cutva de Deflexion (6)-Tiempo (7).
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1.4.1 Geometria del espécimen para la prueba Small Punch

El tamafio convencional utilizado para realizar la Prueba Small Punch habfa sido 10.00 x 10.00
x 0.50 mm. Inicialmente, este tamafo se consideré adecuado para realizar la prueba y esta geometria
era muy aceptada por su facilidad de maquinado y de manejo. *''? El Prof. Ule, 2003, propuso en
un trabajo prematuro de la materia *?, el estudio del efecto de la geometria del espécimen sobre los
resultados finales del modo de falla del material ensayado. Las probetas que maquiné fueron las
siguientes: ¢8.00 x (0.50%0.05)t mm y una geomettia de Sombrero con $5.0 mm y un concentrador de

esfuerzos en el centro del espécimen.

La propuesta del Prof. Ule junto con los trabajos del Prof. Komazaki "> ' han abierto las
puertas a la realizacién de la prueba Small Punch con una geometria de menor tamafio a la forma
rectangular y a la forma de disco de TEM tradicional. El nuevo tamafio propuesto tiene las
dimensiones de ¢3.00 x 0.25¢ mm, siendo un espécimen apto para que se realicen pruebas en zonas

muy especificas de cordones de soldadura o entre interfases de un componente.
1.5 Historia de la Prueba Small Punch

A finales de la década de los 80’s, los investigadores llegaron a la conclusion que se necesitaba
una prueba que permitiera caracterizar localmente componentes en servicio sin necesidad de retirar
mucho material para que estos pudieran seguir trabajando. Por ello, los primeros estudios se centraron
en encontrar geometrias adecuadas de los especimenes para ser ensayados con indentadores de $5.0
mm y usando espesores del espécimen de 1 mm. En el articulo titulado; Evaluation of the Ductile-to-Brittle
Transition Temperature Shift due to Temper Embrittlement and Neutron Irradiation by means of a Small Punch Test
©, Kameda y colaboradores utilizaron especimenes cuadrados de 10.00 x 10.00 x 0.50 mm en sus
dimensiones, para determinar la temperatura de transiciéon en aleaciones de acero dopadas y no
dopadas de Sb, Sn y P. Se utiliz6 la prueba Small Punch para realizar pruebas de Impacto Charpy y asi
comparar sus resultados contra los resultados obtenidos por la prueba convencional de Impacto
Charpy. Los resultados revelaron una correlacién lineal entre ambas pruebas y se determind una

equivalencia entre la prueba Small Punch y la prueba convencional.

Un afio después, en el articulo Development of a Further-Miniaturized Specimen of 3 mm Diametet for
TEM Disk Small Punch Test ', Mao llevé a cabo experimentos que relacionasen los resultados

obtenidos en una Prueba de Tenacidad convencional contra los datos obtenidos por la Prueba Small

10
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Punch para evaluar la Tenacidad a la Fractura. La relaciéon obtenida permite obtener valores de energfa
equivalentes al valor Jic. Los autores también aportaron el efecto de la geometria del espécimen en los
resultados. Se concluyé que la geometria de disco tipo TEM no presenta cambios significativos en los
resultados obtenidos por la prueba Small Punch al ser comparados contra resultados de una geometria
cuadrada de 10.00 x 10.00 x 0.50 mm. La limitante de utilizar la geometria de disco tipo TEM es el
cuidar la exactitud para obtener el didmetro deseado. Lo anterior fue confirmado en el articulo titulado

Fracture Toughness Evaluation of Fusion Reactor Structural Steels at Low Temperatures by Small Punch Test "°.

El estudio inicial de la reduccién de tamafio de los especimenes para pruebas convencionales
atrajo la atencién de los investigadores para continuar cambiando las geometrias de los mismos, asi

como las configuraciones de los equipos de prueba.
1.6 Estudios aplicados a la Prueba Small Punch

A partir del afio de 1994, se desarrollaron avances para relacionar los cambios en la
microestructura de los materiales en distintas condiciones de trabajo. En el articulo The Swmall Punch
Toughness test: Some Detailed Fractographic Information ", Bulloch analizé un acero Cr-Mo-V usando la
prueba Small Punch. El fin de este estudio fue analizar la degradacion de la microestructura del acero
durante elevadas temperaturas. De entre los resultados reportados se remarca que los esfuerzos
biaxiales de la prueba Small Punch permiten una suavizaciéon en la curva de la Temperatura de
Transicion encontrada; ademas, el analisis del tipo de fractura fue comparable contra los resultados
reportados por una prueba convencional para su material. Se concluy6 que la prueba Small Punch era

una opcion viable para determinar propiedades en los materiales.

En el estudio titulado On the Monkman-Grant relation for Small Punch Test Data "7, Dobes y
colaboradores analizaron un acero X20CrMoV 12 1 y un acero de baja aleaciéon 14MoV 6 3 a elevadas
temperaturas. Realizaron pruebas de Small Punch y pruebas uniaxiales de termofluencia en los
materiales, graficando Deflexiéon (6) - Tiempo () y Deformacion (€) - Tiempo (#). Utilizando los
tiempos de ruptura (%) y los minimos de velocidad; determinaron una relaciéon de conversion entre el
minimo de velocidad de deflexion (5M) y el minimo de velocidad de deformacién (€) a tiempos de
ruptura iguales. Su articulo fue un paso mas para generar confianza al utilizar la prueba y comparar los

datos obtenidos por la prueba Small Punch contra datos convencionales.

11
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1.7 Estudios recientes de 1la Prueba Small Punch

Los estudios presentados en los apartados anteriores tratan sobre el descubrimiento de las
ventajas de la prueba Small Punch comparandose con pruebas convencionales para determinar ciertas
propiedades mecanicas de los materiales. Después, los trabajos se enfocaron en determinar la
geometria convencional a utilizar en todas las pruebas Small Punch. El siguiente paso en el estudio de

la prueba Small Punch fue el encontrar la mejor aplicabilidad.

En afios més recientes, el Prof Komazaki '*'® analiz6 la posibilidad de realizar estudios a nivel
local sobre componentes en servicio. Estos estudios analizaron las propiedades mecanicas de zonas
afectadas por el calor (HAZ) en uniones de soldadura de aceros ferriticos. La morfologia del
espécimen que utiliz6 fue de disco tipo TEM con dimensiones de ¢ 3.0 x 0.25 mm. Los resultados de
su primer articulo revelan que el analisis del método de elementos finitos (FEM) realizado concuerda
con los datos obtenidos por la prueba Small Punch. En su segundo articulo, se compararon los
esfuerzos de cedencia obtenidos por la prueba Small Punch y la prueba convencional. Sus valores
mostraron una buena correlacion; validando el uso de la geometria de 3.0 mm en didmetro para

pruebas Small Punch.

En 2009, el Prof Komazaki concluyé en su articulo Degradation/ Damage Measurement and 1ife
Assessment of Hig-Temperature Components 17, que existe un valor a para todos los materiales ensayados
por Small Punch que satisface la relacién F = ao para geometrias de $8.0 mm. Ese valor o innato
por cada material esta relacionado por su dureza Vickers, ver Fig. 6. En general, materiales que
presentan dureza entre 100-270 HV tienen un coeficiente «=2.4. En durezas mayores a 270 HV, los
materiales tienden a coeficientes « < 2.4. En especifico, los materiales con « = 2.4 son aceros ferriticos

modificados. Los demas son aleaciones de Inconel con microestructura austenitica.

En 2010, en el articulo Using Small Punch Testing Method for the Analysis of Creep Bebavionr of Al-
ALCs Composites ', el Prof. Berterci y colaboradores estudiaron el comportamiento de termofluencia
en un material compuesto. Entre sus resultados, encontraron un dependencia del tiempo de la
deflexién central que minimiza la velocidad de deflexion en el material, con esto se concluyé que se
encontrara un punto de ruptura siempre en el mismo valor de deflexion sin importar cambios en la
carga. La proliferacion de articulos publicados usando materiales distintos a los metalicos, ha abierto

la discusion sobre la versatilidad de la prueba.

12
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Figura 6. Grafica relacionando el Coeficiente o con la Dureza (HV). ®

La mayoria de los materiales estudiados hasta afios recientes son materiales con usos en

condiciones extremas; tanto aleaciones tradicionales como aceros o superaleaciones base niquel (20; 21;

14; 22)

1.8 Situacion de la Prueba Small Punch en Japon

La reduccién en el didametro de las geometria de disco para la prueba Small Punch ya habia
sido estudiada; pero solamente un pafs ha sido pionero en la aplicacion de la prueba a esa escala; Japon.
Por lo anterior, se construyeron maquinas para estas geometrias y se establecieron tolerancias
apropiadas para tener resultados fidedignos, ver Fig 7. Actualmente, existen proyectos para el uso de

esta geometria en la industria energética para analizar componentes criticos, pero es mas comun usar

la geometria de $8.0 mm para analizar componentes no ctiticos.
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Figura 7. Geometria del espécimen usado en la prueba Small Punch.

El Porf Komazaki ha centrado sus esfuerzos en establecer coeficientes de conversion entre la
prueba Uniaxial y la prueba Small Punch; tanto para geometrias de $8.0 como de $3.0. Después de
varias pruebas en distintos materiales, se concluyé que el mejor coeficiente de conversion para la
geometria de $8.00 x 0.5 mm, es igual al presente en la Ec. 1. Para la geometria de ¢$3.00 x 0.25 mm,
la Ec. 2 describe el coeficiente de conversion calculado por FEM y verificado experimentalmente para

geometrias de $3.00 x 0.25 mm ©.
F =250 (1)
F =0.47
0470 @

La maquina de termofluencia para la Prueba Small Punch utilizada en este laboratorio, consiste

en un ensamble de 3 partes importantes que trabajan simultineamente:

e Sistema de calentamiento (horno y termopares).
e Sistema de carga constante y celdas de carga.

e Sistema de medicion de la deflexion.
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El sistema de calentamiento consiste en un arreglo de resistencias que permiten mantener la
temperatura deseada alrededor de la zona donde se encuentra el portamuestras. El sistema mas basico
tiene tres conjuntos de resistencias; esto hace que el uso de energfa se reduzca y se pueda mantener la
temperatura en la camara manejando por separado cada conjunto. Esta optimizacion de la temperatura
es efectiva en equipos grandes. Otro de los sistemas de calentamiento mas usado es aquél que tiene
una cgpa o camisa de calentamiento que no solamente provee de calor a la zona de analisis sino que el
espacio encerrado es ideal para inyectar el ambiente controlado, comunmente gas Argoén con pureza

del 99.99%.

El sistema de celdas de carga provee la informacion de las cargas aplicadas dentro de la prueba
y permite dar seguimiento a cualquier posible cambio que pueda afectar los resultados de la corrida.
Debido a que es un sistema para termofluencia, es crucial que las celdas de carga estén lo
suficientemente calibradas para detectar cambio alguno en la carga. El sistema de cargas mas comun
consiste en un balancin donde se colocan pesas hasta alcanzar la carga (F) deseada. En el extremo
superior de los balancines existe una placa que al soltarse sobre los indentadores, se aplica la carga
constante. Recientemente, se aprobé la fabricacién de una maquina para geometrias de $8.0 cuyo

sistema de carga consiste en un peso muerto mas el peso necesario hasta alcanzar la carga.

El sistema de mediciéon de la deflexion se encuentra entre el final de las varillas de los
balancines y el sistema de calentamiento. Este sistema se encarga de mandar las sefiales de
desplazamiento existentes en el espécimen de prueba a una computadora. Lo anterior permite registrar

tanto la carga (F) como la Deflexion (0) en el espécimen en tiempo real.

Cada uno de estos sistemas se encuentra montado en un arreglo de hardware que consiste en
una consola de mando para las valvulas del ambiente controlado, un termémetro electrénico que se
encarga de captar las sefiales de los termopares en el horno, la estructura del horno con todas las
conexiones, valvulas de enfriamiento, de argén y para vacio. Todo lo electrénico se conecta en la

consola de mando y a su vez, se maneja utilizando un monitor PLC.

Finalmente, el registro de la informacién obtenida por la maquina se realiza mediante una
computadora conectada al médulo de control. De esta manera es posible transformar la informacioén
a un formato de facil lectura para cualquier equipo de computo externo a la maquina de termofluencia.

En maquinas modernas de termofluencia, es posible graficar desde su computadora los datos y copiar
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la grafica a un dispositivo USB. En los equipos de hace 10 afios, solamente es posible copiar un archivo

con la base de datos obtenida, para después tratar los datos y graficarlos en una computadora personal.
1.9 Relaciones ttiles para el estudio de la termofluencia

La deformacién progresiva de un material a carga constante se llama zermofluencia. Para
determinar la curva ingenieril de termofluencia en algun metal, una carga constante se aplica a una
muestra en tension manteniendo una temperatura constante y la deformacién de la muestra se
determina en funcién del tiempo. El tiempo necesario por prueba puede ser de varios meses, mientras

otras pruebas han corrido por mas de diez afios.

El Prof. Andrade @ encontré que la curva de termofluencia es representada por la siguiente

ecuacion empirica; Ec. 3:
£ =g (1 + ptt/3)ekt )
Doénde: e es la deformacion en un tiempo ty  — k son constantes.

Esta ecuacién ajusta bien a la curva de termofluencia de algunos materiales pero no es lo
suficientemente satisfactotia para cumplir todo el esquema de materiales; por ello, Garofalo ® propuso

una ecuacion; Ec. 4, con un mejor ajuste:
e=g +e&(l—e)+ &t )
Dénde:
eo = deformacion instantanea en carga.
e = el limite para la termofluencia transitoria.
r = el coeficiente de la velocidad de la termofluencia transitoria y la deformacion transitoria.
&s= la velocidad entre estado estacionario y termofluencia.

Lo anterior es util en situaciones ideales, pero el concepto de termofluencia tiene que ser

tratado considerando todos los mecanismos posibles de deformacion en el material.
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Por ello, Orowan-Bailey @ desarrollé una ecuacion; ver Ec. 5, que representa un balance entre
los factores de endurecimiento por deformacién 4 y la velocidad de recuperacion por acomodamiento

y aniquilacién de dislocaciones 7:

. T Sa /bt
&= ho da /8¢ (5)

Existen modelos de dislocaciones que predicen los términos de 4y 7. El mecanismo propuesto
por Gittys ¥ muestra un buen ajuste con los datos obtenidos en pruebas. Esta ecuacién esti basada
en el modelo de esfuerzo y difusién ayudada por el movimiento de dislocaciones en una red de tres

dimensiones, ver Ec. 6.

3., 3
6 = 161> c;DyGb (g) (6)
s KT G

Donde:

C; = concentracion de esfuerzos.

D, = coeficiente de autodifusién del volumen de la muestra.

G = Modulo cortante.

b= vector de Burgers de la dislocacion.

o = esfuerzo aplicado.

k = constante de Boltzmann.

T = temperatura, escala absoluta.

El uso de la Ec. 6 es util para niveles bajos de esfuerzos a temperaturas arriba de 0.57,.

Para niveles de esfuerzo intermedio a alto con temperaturas superiores a 0.5Tnm, la ecuacion

mas conveniente para obtener la velocidad de termofluencia del estado estacionario es la Ec. 7:
. ADyGb (a)n
& = = 7
s o \G (7

El nombre que recibe esta ecuacion es Relacion de la 1ey de Potencia, donde Ay n son constantes

del material. @
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Por tltimo, Wu y Sherby ® propusieron la Ec. 8. Esta ecuacién se utiliza cuando la Ley de la

Potencia no puede con niveles muy altos de esfuerzos, /G > 10°.

. AD . a\"
& = 3 (smha E) (8)
Donde « = (o / E)" es el punto donde la Ley de la Potencia no es efectiva.
1.9.1 Termofluencia por difusién

Nabarro y Herring ® propusieron que el proceso de termofluencia era controlado por
esfuerzos directos debidos a difusion atémica a altas temperaturas y bajos esfuerzos, o /| G < 107 y su

ecuacion se enuncia a continuacion, ver Ec. 9.

140b3D
& = Tiraz ” ©)

Doénde:
d = Diametro del grano.
D. = Coeficiente de difusién de la red.

A bajas temperaturas predomina la difusioén en el limite grano, con lo que la termofluencia se

denomina de tipo Coble:

_ 500’b4ng 10
& =—0—=" (10)

Doénde:
Dy, = Coeficiente de difusién en el limite de grano.

1.9.2 Deslizamiento por el limite de grano

El deslizamiento por el limite de grano no contribuye significativamente al estado estacionario
de la termofluencia, pero es importante iniciando la fractura intergranular. Este proceso es importante

para mantener la continuidad del grano durante los mecanismos de flujo difusional.
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1.9.3 Energia de activacion para el estado estacionario de termofluencia

El estado estacionario de la termofluencia predomina a temperaturas por encima de 0.57,.
Una de las aseveraciones mas sencillas que existen sobre la termofluencia es que esta es un proceso de

activacion simple el cual se expresa por la ecuacién de velocidad de tipo Arrhenius, ver Ec. 11.

Q
g = AeRT (11)

Dénde: O = energfa de activacion para la velocidad del proceso controlado, A4 = constante
compleja pre-exponencial conteniendo la frecuencia de vibracién por unidad de flujo, el cambio de
entropia y un factor que depende en la estructura del material; T" = temperatura absoluta y R =

constante universal de los gases. @
1.9.4 Prediccion de propiedades de largos periodos de tiempo

Frecuentemente, se necesitan datos de la resistencia a altas temperaturas de un material para
condiciones para las cuales no existe informacioén. Esto es particularmente cierto para informacion de
termofluencia a largo plazo y de Esfuerzo (0) — Tiempo de ruptura (%), donde es posible encontrar
que la resistencia a la termofluencia para un porcentaje de deformacién dado en 100, 000 h es

requerido. En tal caso, la extrapolacion de los datos para tiempos prolongados es requerida.

El parimetro de Sherby-Dorn ® provee una base racional para el desarrollo de parametros

para la prediccion de propiedades, ver Ec. 12.

0 =t exp(—Q/RT) (12)

Obteniendo el logaritmo natural en ambos lados:

LnH:LntR—If—T (13)

Inty=1Lno+-= (14)

Si 0 y O/R son funciones de esfuerzo solamente, entonces la Ec. 12 es lineal en Lz r y 7/T.
Enla Ec. 13, % es el tiempo de ruptura o el tiempo para alcanzar la deformacion final. Larson-Miller
@) demostraron que usando datos de esfuerzo (0) — Tiempo de ruptura (%) reales, se confirma la

relacion de la Ec. 14. En la grafica de la expresion de Larson-Miller, cada linea converge en un solo
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punto en el eje de Lz %, lo cual indica que Q varia con el esfuerzo pero no con 6. El punto de
convergencia en Lz 0 = -C. Este valor de C varfa dependiendo del material de 20 - 60. Para aceros el

valor utilizado varfa entre 20-25. @ El parametro de Larson-Miller se presenta en la Ec. 15.
T(Lntgy + C;) = PLM (15)
1.9.5 Relacion Monkman-Grant

La mejor manera para comparar informacion entre resultados de la Prueba Uniaxial de
termofluencia y la Prueba Small Punch de Termofluencia; se basa en el uso de los valores minimos de
velocidad de Deformaciéon o Deflexion (€ — SM) y los tiempos de ruptura (#). ” Las ecuaciones
basicas de esta comparacion son las Ec. 16-17. Ambas ecuaciones presentan una pendiente 7 y una
constante negativa C, las cuales se obtienen a partir de correlacionar linealmente los datos. 7 *¥
Usualmente, se utilizan los subindices “c” para describir los valores obtenidos por pruebas Uniaxiales

@ 2
S

y los subindices “s” para valores obtenidos por la prueba Small Punch.

Log[tg] + mcLog[€] = C¢ (16)
Log[tg] + msLog[8] = Cs 17)

Doénde: % es tiempo de ruptura, 7cy 7zs son las pendientes obtenidas en la regresion para los
datos Uniaxiales y de Small Punch; respectivamente, € es la Minima Velocidad de Deformacién, §
Minima Velocidad de Deflexiéon y Cc - Cs son constantes generales del material analizado para la

prueba Uniaxial y prueba Small Punch de signo negativo.

En el articulo del Prof Pavolo ?Y, se analizan los distintos valores de las constantes obtenidas
de pruebas en distintos materiales. En este estudio, se resalta que la pendiente 7 es dependiente de la
minima velocidad de deformacion-deflexion y la constante C es independiente. Esto significa que
dependiendo del material si 7 = 1 o m # 1, la constante C # 0. Para un acero AISI 304, el autor

encontr6 que si 7z = 1 entonces C = -0.5. Si 77 < 1 la constante C = 0.25.

Las Ec. 18-19 son versiones modificadas de las ecuaciones originales de Monkman-Grant.
Estas permiten aumentar la exactitud de las equivalencias considerando la deformacién total que sufre

el espécimen de prueba. Donde: &¢ es la deformacion total del espécimen desde la deformacion
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instantinea (g;) hasta la deformacion final (€¢) y 8¢ es la deflexion total desde la deflexion instantinea

(3

t

Log [S—R] + m'cLogley] = C'¢ (18)
c
tr ’ ’ '

Log [5_c] +m'sLog[6u] = C's (19)

La Ec. 20 es la solucion al sistema lineal de ecuaciones Monkman-Grant propuesto por el Prof.
Dobes y el Prof. Milicka "7. A partir de esa solucion se llega a una ecuaciéon con omisiones de
exponentes. Por lo anterior, en este trabajo se resolvid el sistema lineal y la soluciéon verdadera se

presenta en la Ec. 21. La omisién que hacen los autores se encuentra en los exponentes del minimo

de velocidad de deflexion (SM) Los exponentes omitidos son aquellos con la forma (#,/m,), ver Ec.

21.

m . C
Logey = m—SL0g6M + % (20)
c c

Cc—Cs . ms

&y = 10 mc §)™Me @h

Finalmente, todas estas relaciones solamente son validas en el intervalo de cargas utilizado
entre ambas pruebas. Si se busca extrapolar la informacién, la prediccion tiende a aumentar su
dispersion a bajos Esfuerzos (0) y bajas Cargas (F); aproximadamente, después de 50, 000 h de iniciada

la prueba.
1.9.6 Comportamiento de la termofluencia — nueva perspectiva

El estudio de la termofluencia consiste primordialmente en el tiempo de ruptura (#) que sufre
un material a altas temperaturas. Con los datos obtenidos de una prueba de termofluencia, se puede
obtener otro valor de interés para el estudio, la minima velocidad de deformacion (€y). Estos valores
se han relacionado mediante ecuaciones como el Parametro de Larson-Miller y la ecuacion Monkman-
Grant. Las relaciones anteriores son utiles en la practica, pero pocas personas se han enfocado en

generalizar el comportamiento de la termofluencia.
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El Prof F. Abe, en su articulo “Creep bebavior, deformation mechanisms and creep life of Mod. 9Cr-1Mo
steel” *V; abord6 a la termofluencia desde un punto de vista mais general. Bl utiliz6 un acero
martensitico de denominacién 9Cr-1Mo-VNb, ensayado por la prueba Uniaxial en temperaturas entre
450 — 725 °Cy esfuerzos de 30 a 450 MPa. A partir de sus datos definié que el estado transitorio es
basicamente una consecuencia del movimiento y la aniquilacién de una alta densidad de dislocaciones
y el estado de aceleracion es una consecuencia gradual de la pérdida de la resistencia a la termofluencia

debida a la recuperacién de la microestructura.

Por lo anterior, es muy importante mostrar que existe una dependencia entre la velocidad

minima de deformacién (€y) y el esfuerzo (0), ver Ec. 22.
gy = Ao™ 22

Donde A es una constante y # es el exponente de esfuerzo. El exponente # define el tipo de
deformacién que sufrira un material expuesto a termofluencia; condensado esto en tablas con distintos

materiales (25). Comunmente, esta relacion es llamada, Ley de Norton-Bailey.

Dentro del estudio del Prof F. Abe, fue posible relacionar la minima velocidad de deformacion

con el tiempo que tarda en llegar a la minima velocidad (2,), ver Ec. 23.
gy =1.0x1072/tm (23)

Esta relacion es una linea tnica que es independiente de la temperatura y las condiciones en
las que se encuentre un material (tratamientos térmicos recibidos). Lo anterior concluye que el tiempo
para alcanzar el minimo es inversamente proporcional a la minima velocidad de deformacién. Lo cual

indica que mientras mayor sea %, menor sera £p.

Considerando la deformacion en el minimo (&), el tiempo hacia el minimo (#,) y la minima
velocidad de deformacion (€y), el grupo del Prof Abe determiné que estos tres conceptos siguen la

relacion descrita en la Ec. 24.

€y = 0.54(i—m) (24)

m

Esta relacion indica que 7, es inversamente proporcional con respecto a €y, haciendo al tiempo

en el minimo un factor determinante en la relacidén de las tres variables.
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Finalmente, el grupo del Prof Abe determiné como analizar la region de aceleracion hacia la
ruptura en relacion a la termofluencia, como una relacién entre el tiempo de ruptura (%) y el tiempo

hacia el minimo (2,), ver Ec. 25.
(tg — ty) = 2.7t (25)

El entendimiento de la duracién de la etapa de aceleracion hacia la ruptura es importante como
medida de seguridad. Por ejemplo, si un material fractura en /& = 100,000 hy #, = 27000 h; por razones
de seguridad, se sabria que el material tiene 73000 h de vida restante y que cualquier esfuerzo mayor

aplicado a su estructura debilitara mucho mas rapido la resistencia a la ruptura.

Esta teoria practica sobre la termofluencia ha abierto su aplicabilidad hacia la prueba Small
Punch y mas adelante se tratara el tema para observar las diferencias entre la prueba Uniaxial y la

prueba Small Punch.
1.10 Método Calphad

Calphad es un modelo que unifica datos termodinamicos, diagramas de fases y propiedades
consistentemente con el objetivo de calcular diagramas de fases con mas de 3 elementos aleantes. El
éxito de Calphad se debe al desarrollo de bases de datos multicomponentes, los cuales describen varios

tipos de funciones termodinamicas comparadas con datos experimentales.

Antes de Calphad, los modelos mas utilizados para calcular diagramas de fases eran aquellos
que involucraban la minimizacién de la energfa libre de Gibbs. La primera referencia de Calphad se
esctibi6 en 1970 por Larry Kaufman @, el cual desarrollé el concepto de estabilidad de red. El explico
claramente como los parametros de una aleaciéon son derivados tanto de diagramas de fases
experimentales y de técnicas rudimentarias disponibles en ese tiempo, asi como el camino a seguir
para calcular diagramas de fases. El concepto de estabilidad de red fue esencial para el desarrollo de
bases termodinamicas multicomponentes, las cuales tienen un objetivo a futuro debido a que era un

reto calcular por lo menos un diagrama de fases ternario.

Una de las ventajas de combinar diagramas de fases y termodinamica es el método de
extrapolaciéon de lineas de solubilidad hacia rangos metaestables para obtener propiedades

termodinamicas.
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Calphad significa Calenlating Phase Diagrams; por sus siglas en inglés, y de su nombre se deriva
el término #enica Calphad. Este método de calculo de diagramas se volvié una técnica afios después de
su lanzamiento, debido a la existencia de articulos cientificos que promovian el uso de Calphad con
modelos especificos para distintas aplicaciones dentro del ambito de las ciencias de los materiales. El
uso de esos modelos y sus parametros almacenados en bases termodindmicas adquirié el término:

termodindmica computacional.

A raiz del incremento en las velocidades de los procesadores y en el almacenamiento de
informacién de las computadoras, Calphad ha evolucionado en programas mas avanzados que

conjugan toda la técnica para aplicaciones especificas.

1.10.1 Thermo-Calc

Thermo-Calc, se volvié un programa de computadora que conjugd toda la técnica Calphad en
una interfaz de facil comprension con diversas bases de datos termodinamicas para distintas

aplicaciones en el campo de la ciencia.

Thermo-Calc conjuga esta técnica en diversos moédulos dentro del programa, que se encargan
en realizar tareas distintas para desplegar la informacién requerida, eficientemente. Los médulos que

comprenden Thermo-Calc se describen en la Fig. 8.

TC
Bases de datos

Datos TD
Literatura

TDB
Base de Datos

TAB
Reacciones/Fases

POST
PARROT >< Graficas
Optimizacion
GES POLY

Modelos Calculos de equilibrio

ED_EXP
Experimentos

BIN, TERN, POT, SCHEIL, POURBAIX, REACTOR, entre otras funciones
Datos TD

Experimentales

Evaluacion Programa

Figura 8. Mé6dulos que comprenden la estructura de Thermo-Calc. 7
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La fase inicial de Thermo-Calc consiste en la evaluacién y unificaciéon de datos
termodinamicos; tanto de la literatura como de datos experimentales. Estos datos se optimizan en el
moédulo de Parrot, el cual trabaja en conjunto con el médulo ED_EXP para evaluar los datos
experimentales y calculos de equilibrio existentes. Este par de moédulos no tiene interaccion directa

con el usuario, pero son la base de la precision del programa y del algoritmo Calphad utilizado en él.

El médulo TDB se encarga de administrar y llamar; cuando sea necesario, las bases de datos
con las que cuenta Thermo-Calc. Por otra parte, el médulo GES maneja modelos termodinamicos y
el manejo de datos apropiado para varias fases de la base de datos utilizada. T4AB se encarga de tabular
las propiedades termodinamicas de las fases y sus reacciones y por ultimo, el médulo POLY se encarga

de los calculos de mapeo paso a paso y equilibrio heterogéneo para diagramas multicomponentes.

Los cuatro médulos anteriores trabajan en conjunto para desplegar la informacion solicitada
en Thermo-Calc, usando el médulo POST, el cual se encarga del post-procesamiento de la

informacion, graficando la informacién en varios diagramas de fases y diagramas de propiedades.

Existen otros médulos que facilitan el uso de Thermo-Calc, estos médulos tienen una funcién
especifica y por ello agregan funciones basicas al menud del programa, para hacer mas accesible la
obtencién de informacién de los diagramas. Ejemplos de estos moédulos son los médulos BIN y

TERN; para calculo de diagramas de fases binarios y ternarios, respectivamente. "

Para aplicaciones industriales o del ambito cientifico, Thermo-Calc permite el rapido analisis
de las fases presentes en una aleacién siempre y cuando se introduzca al programa la composicién
quimica y temperaturas a analizar. Para el analisis realizado en este trabajo, se utilizé este programa
para detectar las fases del acero 5Cr-0.5Mo e identificar el tipo de precipitados que se encuentran en

la matriz.
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I1. Motivacion

Las propiedades del acero A387 Gr5 o 5Ct-0.5Mo fueron estudiadas con anterioridad por el
Prof. Mohapatra utilizando la prueba Uniaxial de termofluencia. ' Pero no existe informacion
disponible sobre propiedades de termofluencia del acero 5Cr-0.5Mo, obtenidas por la prueba de Small

Punch. Por lo anterior, la motivacién de este trabajo es:

“Determinar las propiedades de termofluencia por la Prueba Small Punch de Termofluencia en un acero A387
Gr5 C2 envejecido a 600 °C y relacionar su comportamiento mecdnico con los cambios en su microestructura desde el

estado original hasta 1000 b de envejecido”.

2.1 Objetivos especificos

Para llevar a cabo la motivacion de este trabajo, fue necesario proponer objetivos especificos

para sustentar la motivacion. Los objetivos especificos se mencionan a continuacion:

e Obtener el coeficiente IF/o de conversion experimental entre la Prueba Uniaxial de
Termofluencia y la Prueba Small Punch de Termofluencia. Comparar el coeficiente
experimental contra el coeficiente F/o obtenido por el método de elementos finitos
(FEM). Ver Ec. 2.

e Determinar el efecto que tiene el envejecido isotérmico sobre la resistencia a la ruptura
en termofluencia del acero 5Cr-0.5Mo.

e Relacionar los cambios microestructurales desde el estado original del acero 5Cr-
0.5Mo hasta el estado envejecido por 1000 h. Deducir su efecto sobre la resistencia a
la ruptura del material.

e Correlacionar los datos de termofluencia obtenidos mediante la prueba Small Punch y

la prueba Uniaxial mediante la ecuaciéon de Monkman-Grant. Ver Ec. 20 y 21.
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II1. Metodologia Experimental

En esta tesis, se utilizan dos metodologias: experimental y numérica. En este apartado se

hablara de la metodologia experimental llevada a cabo, la cual se presenta en la Fig. 9.

Acero A387
Gr5 C2

Original

=0

=

Corte

Prueba de Indentacion
Miniatura de Termofluencia

Prueba Uniaxial de
Termofluencia

[< B [$F [=0

Caracterizacion
Thermo-Calc ¢.><}] % P | ‘?

Microestructural Mecanica

Copas l Prueba
P Small Punch
: MEB Dureza Termofluencia
Especimenes iaxi
Prueba Uniaxial
ensayados

Figura 9. Metodologia experimental a seguir en este proyecto de investigacion.

3.1 Material

El acero 5Cr-0.5Mo (A387 Gr5 C2) se recibié como una placa de 200 x 200 x 16 mm. Se
cortaron barras de 200.00 x 13.50 x 16.00 mm. Se obtuvieron suficientes barras para mantener una en
el estado original y las demas se envejecieron isotérmicamente. De cada barra se obtuvieron los
especimenes pata las Pruebas de Small Punch cortando cilindros de $3.0 x 16.0 mm. Los especimenes
para la prueba Uniaxial se obtuvieron cortando barras de 90.0 x 13.0 x 16.0 mm y se maquinaron
basandose en las dimensiones de la Fig. 4. Las pruebas de Small Punch se realizaron en la universidad

de Kagoshima, utilizando el equipo mostrado en la Fig. 10.
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Figura 10. Maquina de Pruebas de Termofluencia de Small Punch.

La caracterizacién mecanica consistio en la obtencién de datos sobre la dureza HV; para
relacionar el cambio de dureza conforme el tiempo de envejecido incrementaba. El microdurémetro
marca Future Tech modelo FM-700 utilizado se presenta en la Fig. 11. Los especimenes ensayados
mantuvieron su planicidad entre la cara de andlisis y la cara posterior. La carga utilizada fue de 100 gf
y se realizaron 10 indentaciones en el material para reducir la dispersién en los resultados. Los
resultados presentados en este trabajo son el promedio de los datos obtenidos por cada condicién de

envejecido analizada.

Figura 11. Microdurémetro marca Future Tech.
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La caracterizaciéon microestructural consistié en obtenciéon de micrografias y de espectros,
utilizando el microscopio electrénico de barrido JEOL JSM6300, ver Fig. 12. Las condiciones de
observacion fueron de 20 kV. Se utiliz6 la menor distancia de trabajo posible para realizar analisis
puntuales en los carburos a magnificaciones de 10, 000X. La observacion microestructural se realizé
en magnificaciones desde 1000X hasta 5000X. El voltaje de aceleracion utilizado permitié realizar la

toma de imagenes de la microestructura y utilizar el sistema EDS en una sola sesion por condicion.

Figura 12. Microscopio Electrénico de Barrido JEOL JSM6300.

3.1 Pruebas de Termofluencia

Las pruebas de termofluencia por Small Punch se realizaron con tiempos de ruptura esperados
de 10 hasta 300 h. Las Pruebas Uniaxiales se realizaron con tiempos de ruptura esperados de 10 a
1,500 h. Solamente las pruebas de Small Punch se realizaron por duplicado para reducir la dispersion
de los resultados. Basandose en pruebas uniaxiales de termofluencia realizadas en el acero 5Cr-0.5Mo
Gr1; reportadas por el NIMS ), las cargas y los esfuerzos se planearon con base en la Fig. 13. Los
circulos azules representan la zona donde se realizaron las pruebas Small Punch; con esfuerzos entre
107-180 MPa o su equivalente de 67-114 N. Estos Esfuerzos (0) se convirtieron mediante el
coeficiente F/0 obtenido en esta investigacion pata ser tratados como Carga (F). Los circulos
anaranjados representan la zona de Esfuerzos (o) utilizados durante las pruebas Uniaxiales de

termofluencia; el intervalo usado es de 78-170 MPa.
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Figura 13. Metodologfa seguida para Pruebas de Termofluencia.

La geometria utilizada para las pruebas de Small Punch fue la de disco tipo TEM de ®3.0 x
0.25 mm. La preparacion de los especimenes de Small Punch requirié de desbaste manual con lijas de
Carburo de Silicio (SiC) hasta grado 2400. Al alcanzar el espesor de 0.25 mm se puli6 la superficie
hasta obtener un acabado tipo espejo con solucién de alimina de 0.3 um. Las pruebas uniaxiales
utilizaron especimenes cilindricos con un diametro de prueba de 6.0 mm y una longitud calibrada de
30.0 mm. La geometria final se describi6 en la Fig. 4. Para ambas pruebas, la temperatura de analisis
fue de 600 °C con un ambiente controlado por gas Ar con una pureza de 99.99%. Después de

ensayados los especimenes, estos se guardaron en un desecador para evitar la oxidacion.

Después de realizadas las pruebas de termofluencia (Small Punch y Uniaxiales), se utiliz6 el
microscopio electronico de barrido (MEB) para analizar la microestructura de los especimenes
ensayados. Para las pruebas de Small Punch, se analiz6 la seccién transversal del espécimen para

determinar la distribucién de la precipitacion, la deformacion del grano y la longitud final del cuello
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formado en la zona de fractura. La microestructura de los especimenes ensayados por la prueba

Uniaxial se analizaron en dos sentidos: transversalmente y longitudinalmente.
3.2 Envejecido del material

Las propiedades de termofluencia del acero 5Cr-0.5Mo se analizaron también en diferentes
estados de envejecido y solamente se utiliz6 la prueba Small Punch para este propésito. Las barras
cortadas se introdujeron en un horno tubular para realizarles un tratamiento isotérmico a 600 °C y
simular el envejecido que el material podria sufrir en servicio. Los tiempos de envejecido utilizados

fueron: 100, 300 y 1000 h.

Después, cada que una barra alcanzé el tiempo de envejecido deseado, esta se removid e
inmediatamente se enfrié en agua con hielo para mantener la microestructura que obtuvo por la

exposicion a la temperatura.

Finalmente, cada barra se identificé apropiadamente para evitar confusiéon entre condiciones
de envejecido. De cada batra se obtuvieron cilindros de $3.0 x 16.0 mm para las pruebas de Small

Punch y se sigui6 el procedimiento de preparacion de especimenes, descrito en el tema anterior.
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La metodologia numérica propuesta hace uso del programa de Thermo-Calc y ABAQUS; ver
Fig. 14.

VEEIES Resultado

Fases encontradas en el
material

Composicion quimica,
Temperatura y Fases

Propiedades de tension ..
o ) Obtencion de modelo FEM del
ABAQUS CAE a 600 °Cy ;’)rt?pledades acero 5Cr-0.5Mo
mecanicas

Figura 14. Metodologfa numérica a usar en este proyecto de tesis.

Thermo-Calc

Acero A387
Gr5 C2

Se utiliz6 el programa de Thermo-Calc para calcular los diagramas de fases pseudobinarios,
pseudoternarios. El objetivo fue conocer las fases presentes en el material tras la exposicion a la
temperatura en la Prueba de Termofluencia de Small Punch para tener una idea del efecto de esas

fases sobre el proceso de deterioro del material.

Por otro lado, para apoyar los resultados obtenidos por las pruebas de termofluencia en Small
Punch, fue necesario realizar un modelo mediante el Método de Elementos Finitos (FEM). El tipo de
modelo utilizado es simétrico al eje en 2D y en él se model6 la prueba de Small Punch con tres
elementos sélidos (Dado superior, dado inferior y balin) y un elemento deformable (Espécimen); ver

Fig. 15.

El programa utilizado para correr la simulaciéon fue ABAQUS CAE 6.14-15, en el modo
explicito para facilitar el establecimiento de las propiedades del material y de los pasos del modelo. La

calidad de mallado consiste de 1200 elementos cuadrados simétricos al eje y 1333 nodos.
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Figura 15. Modelo simétrico al eje para simular por FEM la prueba Small Punch, 1) Espécimen, 2) Balin, 3) Dado

superior y 4) Dado inferior.
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Tabla 3. Propiedades mecanicas utilizadas en la simulacién por FEM para modelar la termofluencia para la prueba Small

Punch

Moédulo de Young  Limite Eléstico Oo2v, Esfuerzo de Ruptura Coeficiente de
~ E,MPa UTS MPa ~ Poisson,v

Ley de Norton Coeficientes de friccion
A, MPa*¥p! n Espécimen/Balin ‘ Espécimen/Dados
2x 107 6.34 0.39 0.50

Las propiedades mecanicas utilizadas para este modelo se presentan en la Tabla 3. Estas
propiedades son: Médulo de Young (E), Coeficiente de Poisson (v), la ecuacién de Norton-Bailey,
Limite Elastico (gy.24), Esfuerzo de Ruptura maximo (UTY) y los coeficientes de friccion (#) para las
interacciones Espécimen/Balin y Espécimen/Dados. El unico elemento que contiene un mallado es el
espécimen; el tamafio de cada elemento de la malla fue de 0.0125 x 0.0125 mm. Finalmente, las cargas

usadas para el analisis estuvieron dentro del intervalo de 67.5-99.6 N.

La base para modelar la termofluencia por FEM fue la simulacién de la etapa transitoria y la

etapa de aparicién de la minima velocidad de deflexion (6y). Regularmente, este tipo de modelos son
los mas practicos para determinar propiedades de termofluencia en los materiales, ya que la
determinaciéon de la tercera etapa de aceleracion a la ruptura es compleja y requiere mas pruebas

mecanicas.

De los resultados obtenidos, se graficaron la Deflexion () contra Tiempo (#) y Velocidad de
Deflexioén (8) contra Tiempo (7). El modelo se validé comparando la Minima Velocidad de Deflexion

(0y) y el tdempo en el que se alcanzé el minimo (#,) contra los mismo valores obtenidos
experimentalmente a la misma carga del analisis. Se utilizan estos datos para la validacién debido a que

el modelo no considera el modo de fractura y por ello, no se pueden comparar los tiempos de ruptura.
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En este capitulo se presentan los resultados de las pruebas de termofluencia, realizadas en el
acero 5Ct-0.5Mo. En general, se abordaran los resultados de las pruebas de termofluencia por la
prueba Small Punch en el acero en estado original. Finalmente, se abordara el efecto del envejecido
sobre las propiedades de termofluencia del material. Después, se presentaran los resultados de las

pruebas Uniaxiales.
5.1 Pruebas de termofluencia en el material original

Las pruebas de termofluencia realizadas en el estado original se hicieron utilizando la Prueba

Uniaxial de Termofluencia y la Prueba de Small Punch.
5.1.1 Pruebas de termofluencia Uniaxial

Las pruebas de termofluencia Uniaxial se realizaron conforme a la norma japonesa JIS Z2271.
@ Se utiliz6 una probeta cilindrica con un didmetro de prueba de 6 mm y una longitud calibrada de 30
mm. Las pruebas se realizaron en una atmosfera al vacio y controlada por gas Argén. La temperatura
de prueba fue de 600 °C y esta se mantuvo constante con una diferencia no mayor de = 1 °C. Los
esfuerzos utilizados se encuentran en el rango de 78-170 MPa. La Fig. 16 presenta la grafica obtenida
de Deformacién (€) contra Tiempo (4. En la Fig. 16 se observan las tres etapas principales de la
termofluencia, siendo estas notorias en la prueba realizada a 78 MPa. Conforme el esfuerzo de prueba
incrementa, el tiempo de ruptura disminuye. A 78 MPa se alcanzé un tiempo de ruptura de 1301 h y

a 170 MPa el tiempo de ruptura fue de 11 h.

A partir de los datos de Deformacioén-Tiempo obtenidos por la prueba Uniaxial, se calculd el
Minimo de Velocidad de Deformacion (€y). Para ello, se grafico la Velocidad de Deformacion (€)
contra el Tiempo (), ver Fig. 17. Las graficas de Velocidad de Deformacion contra Tiempo muestran
las tres etapas de termofluencia; la primera etapa muestra una caida de la velocidad de deformacion,
la segunda se presenta como una recta continua hasta encontrar el minimo y la tercera etapa se presenta

como una aceleracién de la velocidad repentina hasta que el espécimen fracture.
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Figura 16. Grafica de Deformacién (€) — Tiempo (4 para el acero 5Cr-0.5Mo obtenida por la Prueba Uniaxial.
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Figura 17. Grifica de Velocidad de Deformacién (€) contra Tiempo () en el acero 5Ct-0.5Mo por la Prueba Uniaxial.
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En la Fig. 17 se obsetva que el mas bajo valor de Minima Velocidad de Deformacion (€y) fue

de 1.78 x 10* h™" 2 78 MPa y el mayor valor fue el de la prueba de 170 MPa alcanzando 2.42 x 10” h™.

5.1.2 Pruebas de termofluencia por la técnica Small Punch

La técnica de Small Punch para termofluencia analizé6 las propiedades del material utilizando
especimenes miniatura con unas dimensiones de $3 x 0.25 mm. Las pruebas se realizaron a
temperatura constante de 600 °C con una diferencia no mayor de =1 °C. La camara se mantuvo en
vacio para extraer el aire y se introdujo gas argén con una pureza de 99.99% para evitar oxidacion en

los especimenes. Cada carga se realizé por duplicado, para reducir la variabilidad en los resultados.

La Fig. 18 (a) presenta la grafica de Deflexion () contra Tiempo (#) para las cargas de 67-100
N. En cada una de las curvas se observa claramente las tres etapas de la termofluencia. A diferencia
de las pruebas uniaxiales; es posible ver con mayor facilidad la etapa transitoria en las graficas obtenidas
por la prueba Small Punch. Esto se debe a que la naturaleza biaxial de la prueba y la sensibilidad de la
misma, favorecen la identificacién inmediata de la deformacién inicial en el material fomentando una
etapa transitoria suavizada. La probeta ensayada a 67.5 N presentd un tiempo de ruptura de 250 h y el

menor tiempo se observé en la probeta ensayada a 99.6 N con 8 h en promedio.

La Fig. 18 (b) presenta la Velocidad de Deflexion (5) contra Tiempo (). Esta grafica también

presenta una forma similar a la obtenida en la prueba Uniaxial. La Minima Velocidad de Deflexion

(5M) obtenida en la probeta ensayada a 67.5 N fue de 4.3 x 10" mm/h y 2 99.6 N fue de 1.3 x 10°
mm/h. En el caso de las Velocidades Minimas obtenidas para ambos casos; la prueba Uniaxial
present6 velocidades en el rango de 10*10> h' y para la prueba Small Punch el rango es de 107-10°7
mmbh". Esta diferencia en magnitudes se atribuye a que la deformacion de la matriz fetritica se da en
dos ejes. Esto provoca que los granos se deformen en varias direcciones, y dificulten el movimiento

de las dislocaciones.
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Figura 18. Grafica de (a) Deflexién (d) contra Tiempo (%) y (b) Velocidad de Deflexion (5) contra Tiempo (%) en el acero
5Cr-0.5Mo ensayado por Small Punch.
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5.2 Pruebas de termofluencia en el material envejecido

Para esta investigacion, parte del material original fue envejecido isotérmicamente a 600 °C
para simular la exposicion a una temperatura tipica de trabajo y estudiar el efecto del envejecido sobre
la resistencia a la ruptura. Para este andlisis se utilizo solamente la prueba Small Punch en material
envejecido a 100, 300 y 1000 h. Las cargas utilizadas para estas pruebas fueron de 67.5, 75, 80.6, 85.3
y 99.6 N.

5.2.1 Material envejecido por 100 h

En el material envejecido por 100 h se obtuvo la grafica de Deflexion (6) contra Tiempo (7),
ver Fig. 19 (a). Se aprecia que a 67.5 N el tiempo de ruptura fue de 250 h y el tiempo de ruptura de los
especimenes ensayados a 99.6 N fue de 6.3 h. La Fig. 19 (b) muestra las curvas de Velocidad de
Deflexién (8) contra Tiempo (7 obtenidas en el material envejecido por 100 h. Se observa que la
minima velocidad de deflexion obtenida en el espécimen ensayado a 67.5 N fue de 4.01 x 10" mm/h

y en el espécimen ensayado a 99.6 N, la minima velocidad de deflexion fue de 1.57 x 10°.
5.2.2 Material envejecido por 300 h

La Fig. 20 (a) muestra las curvas de termofluencia de Deflexion (6) — Tiempo (4 para el material
envejecido por 300 h. El mayor tiempo de ruptura alcanzado se observo en el espécimen ensayado a
67.5 N con 43.2 h y el menor tiempo de ruptura fue de 3.7 h en el espécimen ensayado a 99.6 N. En
la Fig. 20 (b) se muestran las curvas de Velocidad de Deflexion (6) contra Tiempo (7) para el acero

5Cr-0.5Mo, el espécimen ensayado a 67.5 N tiene una minima velocidad de deflexion 1.36 x 10° mm/h

y el espécimen de mayor carga presenté una minima velocidad de deflexién de 2.86 x 10°.
5.2.3 Material envejecido por 1000 h

Las curvas de termofluencia obtenidas para el material envejecido por 1000 h, se presentan en
las Fig. 21 (a-b). Para esta condicion, las curvas de Deflexion (8) — Tiempo (4 muestran un tiempo de
50.8 h en los especimenes ensayados a 67.5 N y un tiempo de ruptura de 3.4 h en los especimenes
ensayados a 99.6 N. La Fig. 21 (b) grafica la Velocidad de Deflexion (5) contra Tiempo (#), donde el
espécimen ensayado a 67.5 N present6 una minima velocidad de deflexion de 1.97 x 10° mm/h y el

espécimen ensayado a 99.6 N tuvo una minima velocidad de deflexion de 4.15 x 10° mm/h.
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Figura 19. Grafica de (a) Deflexién () contra Tiempo (4) y (b) Velocidad de Deflexién (5) contra Tiempo (7) para el

material envejecido por 100 h.
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5.3 Coeficiente F/o experimental para el acero 5Cr-0.5Mo

Con los resultados del comportamiento en termofluencia a 600 °C del acero 5Ct-0.5Mo, es
posible obtener el coeficiente experimental F/o para convertir esfuerzos y cargas entre ambas pruebas.
Para ello, se realiz6 la grafica de doble eje Carga (F) Esfuerzo (0) — Carga utilizando los valores
obtenidos en la condicion original, ver Fig. 22 (a). Los resultados de la prueba Small Punch representan
el tiempo de ruptura promedio de las pruebas realizadas, dos ensayos por cada carga. Ambos
resultados presentan una tendencia lineal. Para obtener el coeficiente F/0 se realizé una correlacion
lineal entre ambos datos para encontrar el coeficiente de conversion a que presente el mejor ajuste,
ver Fig. 22 (b). El mejor ajuste encontrado sigue la relacién presentada en la Ec. 26. El ajuste de esta
relacién presenta un coeficiente de determinacién (R%) de 0.97. El coeficiente de conversion o = 0.63,

difiere de los valores encontrados por otros grupos de investigacion, pero para este acero es el mejor

20)

F = 0.63¢ (26)
5.4 Comportamiento plastico y de deformacion a 600 °C del acero 5Cr-0.5Mo

Antes de poder realizar simulaciones por el método de elementos finitos (FEM), fue necesario
evaluar el comportamiento plastico que sufre el acero 5Cr-0.5Mo a 600 °C mediante una prueba de
tension a alta temperatura. La geometria para la prueba es igual a la utilizada en las pruebas uniaxiales
de termofluencia, ver Fig. 4. A diferencia de las pruebas de termofluencia, en este tipo de prueba se
grafica el Esfuerzo (0) contra la Deformacion (€). A partir de la grafica se deducen algunos valores de
interés para el estudio: Médulo de Young (GPa), Tension a la ruptura (MPa) y el Limite Elastico 0.2%
(MPa).

La Fig. 23 presenta la curva de Esfuerzo real (g,..) contra Deformacion real (€,.) para el acero
5Ct-0.5Mo, ensayado a 600 °C. A manera de resumen, los valores obtenidos mediante la grafica se
presentan en la Tabla 4. Las propiedades mecanicas obtenidas mediante esta grafica son utiles para la
modelacién del comportamiento del material a alta temperatura, pero es necesario realizar un analisis

mas para tener el comportamiento plastico necesario para el método de elementos finitos.
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Figura 22. Griéfica de (a) doble ¢je de Carga (F) — Esfuerzo (0) contra Tiempo de ruptura (%) para el acero 5Cr-0.5Mo y

(b) Esfuerzo (0) — Tiempo de ruptura (#) ensayado a 600 °C en el estado original.
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Figura 23. Grifica de Esfuetzo Real (0,.,) contra Deformacién Real (€,.,) a 600 °C para el acero 5Ct-0.5Mo.

Como se menciond en el parrafo anterior, el comportamiento plastico del material necesita un
analisis posterior a la obtenciéon de los datos de Esfuerzo-Deformacion. Este analisis tiene como
proposito considerar la “No-linealidad plastica” del acero 5Cr-0.5Mo. Para ello, es necesario utilizar
algunos puntos de la curva presentada en la Fig. 23. El andlisis mas basico consta solamente de tres
puntos: Origen, Limite elastico y Tension a la ruptura. No hay una regla sobre la cantidad de puntos
a elegir para describir el comportamiento plastico del material con calidad, pero por experiencia; los
materiales ductiles tienden a requerir al menos cinco puntos y los materiales fragiles solamente los tres
puntos basicos descritos con anterioridad. Los valores se definen a partir de la grafica de Esfuerzo real

(0a)) y Deformacion Real (€,.).

Tabla 4. Propiedades obtenidas en la prueba de tensién a 600 °C

Moédulo de Young  Limite Elastico 024, Esfuerzo de Ruptura Coeficiente de

E, GPa MPa UTS, MPa Poisson, v
152.457 268 307 0.3
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La Fig. 24 muestra la curva de Esfuerzo Real (0:.a) contra Deformacion Plastica (€yuii) para
el acero 5Ct-0.5Mo ensayado a 600 °C. La grafica es util para el método de elementos finitos (FEM)
ya que permite al programa de analisis estimar; después de cada paso, el error entre la deformacion
plastica real y la deformacion plastica calculada. Con ello, el programa establece una variable que
corrige cualquier desviaciéon a lo real. Para el método de elementos finitos (FEM) aplicado a
termofluencia, esto permite que el minimo de velocidad de deflexién calculado sea lo mas cercano a

la realidad usando todas las cargas del analisis.

Finalmente, en la Tabla 4 se presentd el coeficiente de Poisson como una de las propiedades
utilizadas para el analisis. En la practica este valor se obtiene de pruebas de tension especificas para
obtener su valor. En el caso de esta investigacion se concluy6 utilizar el valor estandar para todas las
aleaciones metalicas porque implicaba realizar varias pruebas adicionales. En un estudio reciente sobre

una aleaciéon modificada 9Cr-1Mo, se concluy6 que 0.3 era el valor ideal para los aceros ferriticos. ®
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Figura 24. Grifica de Esfuerzo Real (0,.) contra Deformacién plastica (€pmi) del acero 5Ct-0.5Mo a 600 °C.
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5.5 Método de Elementos Finitos (FEM) aplicado a termofluencia

El Método de Elementos Finitos (FEM) se utilizé para obtener el coeficiente Carga-Esfuerzo
(F/0) para el estado original del acero 5Ct-0.5Mo. Ademais; ajustado el modelo, es posible predecir a

cargas bajas el tiempo de ruptura considerando un error de estimacion de £ 10%.
5.5.1 Graficas de Termofluencia

La Fig. 25 (a) grafica la Deflexién () contra Tiempo (#) en una simulacién hecha a 85.3 N. En
la misma figura se yuxtapone la curva de termofluencia obtenida para un espécimen ensayado a 85.3
N. Se observa que la simulacién por FEM reporta un tiempo de ruptura mayor que el experimental,
esto se debe a que la simulacién no considera el modo de fractura en la etapa de aceleracion hacia la
ruptura. La validaciéon de este modelo se lleva a cabo comparando las pendientes de la etapa
estacionaria entre los resultados de FEM y los resultados experimentales. Independientemente que el
tiempo de ruptura sea distinto, la pendiente es la misma hasta el punto donde se alcanza el minimo de

velocidad de deflexiéon para ambos casos. Dado que ambas curvas deben tener la misma pendiente en

la etapa secundaria, se grafico la Velocidad de Deflexion (5) contra Tiempo (4), ver Fig. 25 (b). Para

ambos casos se presenta una similitud cercana en la etapa estacionaria y una Minima Velocidad de
Deflexion (Oy) cercana. Para la prueba experimental, 6y, = 2.3 x 10° mm/h y para la simulacién por
FEM, el valor obtenido fue de 8y = 2.7 x 10° mm/h. Esta cercania entre minimos valida el modelo.

Para todas las cargas simuladas, la estimacién de &)y, fue cercana, ver Tabla 5.

Tabla 5. Comparacion de ) u obtenida experimentalmente contra 5 u obtenida por FEM

Experimental FEM

Carga, F
) - -
8Ma 8Ma

(mm/h) (mm/h)
67.5 3.93x 107 4.15x 107
75 1.04 x 10° 1.60 x 10°
80.6 1.99 x 10° 2.29x10°
85.3 2.30x10° 2.70 x 10°
99.6 1.30 x 107 1.14x10°
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Figura 25. Grafica de (a) Deflexion () — Tiempo (9 y (b) Velocidad de Deflexién (5) — Tiempo () comparando
resultados experimentales y de FEM a 85.3N.
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5.5.2 Coeficiente F/0 calculado por FEM

A partir de los datos obtenidos por el analisis de termofluencia por FEM; se calculé el
coeficiente /¢ utilizando el esfuergo equivalente en el estado estacionario (0,). Para obtener O, se necesita
evaluar el esfuerzo equivalente (0,) del cuello formado en el espécimen al alcanzar Sy. Para ello,
primero se evalud la zona con los mas altos esfuerzos equivalentes. Considerando la geometria del
espécimen, se analizan varias filas de nodos, desde el centro hasta el final de la geometria, ver Fig. 26
(a). Se graficaron los Esfuerzos equivalentes (0., de cada fila al alcanzar 8y contra la Posicién radial
(R) de los nodos, ver Fig. 26 (b). Los nodos que presentan mayor esfuerzo equivalente son la zona de
analisis para obtener 0,, estos nodos se encuentran a 0.356 mm del centro y en la Fig. 26 (c) se

representan con una flecha.

Se analizaron los nodos a lo largo del espesor a 0.356 mm del centro y se graficé el esfuerzo
equivalente (0,) contra Tiempo (#) en las simulaciones realizadas desde 67.5-99.6 N, ver Fig. 27. Se
aprecia en la grafica que hasta que termina cada una de las pruebas, se alcanza un esfuerzo equivalente
constante. Ese esfuerzo equivalente constante se llama Esfuerzo Equivalente en el Estado

Estacionario (0)) y es el esfuerzo utilizado pata calcular el coeficiente IF/o por FEM.

El coeficiente F/o calculado por FEM se obtiene graficando el esfuerzo en el estado
estacionatio (0,) contra Carga (I) de cada analisis, ver Fig. 28. El coeficiente /0 calculado por FEM
es presentado en la Ec. 27. La precision tedrica del coeficiente se basa en qué tan cercano es el
coeficiente de determinacion (R?) a 1. Graficamente esto se observa al interceptar la linea de tendencia
al origen y la diagonal debe pasar por dos esquinas de la grafica. En trabajos de otros autores %%, el
coeficiente calculado se ha utilizado para determinar las conversiones Carga (F) — Esfuerzo (o) en

aceros modificados con matriz ferritica, mostrando un buen ajuste contra datos experimentales.

F = 0.49¢ 27)
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Figura 28. Griéfica de Esfuerzo en el Estado Estacionario (0,) contra Carga (F).
5.6 Microestructura y copas del estado original y estados envejecidos

A continuacion se presenta la microestructura del acero 5Cr-0.5Mo en el estado original y los
estados envejecidos (100, 300 y 1000 h) antes de la prueba. Se presentan las copas obtenidas en las

probetas ensayadas por la prueba Small Punch.
5.6.1 Microestructura antes de las pruebas de termofluencia

Las Fig. 29 (a-¢) presentan la microestructura de los estados originales y envejecidos a 600 © C
por 100, 300 y 1000 h; utilizando las técnicas de MEB y EDS puntual de los precipitados. El estado
original; Fig. 29 (a), presenta una matriz ferritica con presencia de precipitados distribuidos
homogéneamente. Los estados envejecidos por 100 y 300 h, ver Fig. 29 (b-c), tienen una mayor
densidad de precipitados en la matriz y en los limites de granos. El engrosamiento ocurre en ambos
casos de envejecido, siendo mas notorio en el espécimen envejecido por 300 h. En el espécimen
envejecido por 1000 h; ver Fig. 29 (d), los precipitados engrosaron mas en los limites de grano y la
matriz ya casi no presenta precipitacion. Finalmente; se analizé por EDS el espectro de los precipitados
encontrados en los especimenes de mayor tiempo de envejecido, ver Fig. 29 (e). En el espectro se

observo que los precipitados son ricos en Cr y Mo. La presencia de estos elementos sugiere que los
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precipitados son de la forma M»;Ce, lo cual concuerda con lo reportado en la literatura del acero 5Cr-
0.5Mo en condiciones de termofluencia y envejecido hasta 400 h . Lo anterior se comprobé utilizado
el software de Thermo-calc, el cual indica que existen solamente dos fases en el material: Matriz

ferritica y carburos de la forma M,;Cs. Donde los carburos son ricos en Cr y Mo, ver Fig. 30.

5.6.2 Copas de especimenes ensayados por la prueba Small Punch

La Fig. 31 presenta un resumen de la morfologia de los especimenes ensayados por la prueba
Small Punch. Después de ensayados, los especimenes toman la forma de una copa, ver Fig. 31 (1a).
Esta deformacion se da por la carga que embute en el dado de prueba el espécimen ensayado hasta
que este fracture. Todos los especimenes conservan la forma de copa y la fractura ocurrié
circunferencialmente sin mostrar una superficie de fractura libre de 6xido. La oxidacién en la superficie
de fractura es normal debido a la reduccién de la pasividad en la matriz, a la geometria utilizada y al
vacio en la camara. A altas temperaturas se espera que el Cr difunda a zonas sobresaturadas de C para
formar precipitados. Esta redistribucion del Cr empobrece la matriz de ese elemento y reduce su
pasividad ante la oxidaciéon. Ademas, el area de fractura es muy pequefia; con un espesor aproximado
de 0.0169 mm para especimenes ensayados hasta 67.5 N. Por otro lado, el vacio en la camara es del
tipo bajo vacio, 1o cual se espera que al menos exista un poco de oxigeno atrapado en la camara. Por lo
anterior, el material es muy susceptible a formar oxidacién y que la capa formada sea mas gruesa que
el espesor mismo en ciertos casos. Algunos de los especimenes conservaron su copa; ver Fig. 31 (3d),
esto es un indicio de que la fractura se propaga a partir de la zona con mayor contacto entre el balin y
el espécimen. Si un espécimen es preparado cuidando la planicidad al llegar al espesor deseado, el
agujero de salida del balin se encontrara centrado y existe la probabilidad de no conservar la copa.
Pero en la practica, no es facil cuidar la planicidad en el espécimen, por lo que una pequefia diferencia
de espesor facilitara que el balin no deforme directamente sobre el eje Z. Estas pequenas diferencias
del espesor facilitan que el agujero de salida presente un ligero desplazamiento desde el centro del
espécimen, ver Fig. 31 (1b). Esta condicién promueve que exista una zona de contacto mayor y el
esfuerzo equivalente sea mayor ahi, facilitando la fractura en un sélo lado de la circunferencia. Hasta
la fecha no existe informacién alguna sobre el efecto de esta diferencia de planicidad sobre la

resistencia a la ruptura en el espécimen.
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Figura 30. Resultados de las fases presentes en el acero 5Ct-0.5Mo a 600 °C.
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Figura 31. Copas de los especimenes ensayados por la prueba Small Punch en el estado (a) original y estados

envejecidos por (b) 100, (c) 300 y (d) 1000 h.
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5.7 Pruebas de dureza Vickers

Se realizaron pruebas de dureza Vickers (H1”) en los estados envejecidos con el objetivo de
conocer la dureza general del material y el efecto del envejecido sobre ella, ver Fig. 32. La dureza en
el estado original es de 196.6 HV, lo cual concuerda con la dureza reportada para el acero 5Cr-0.5Mo
por otro autor V. Al aumentar el envejecido, la dureza se reduce ligeramente: 194.6 HV a 100 h, 191.7
HV a 300 h y 193.6 HV. No existe una diferencia significativa en la dureza del material con el
envejecido hasta 1000 h, pero es probable que aumentando el tiempo de envejecido, el engrosamiento
de los precipitados reduzca significativamente la dureza del material. Se observa en la Fig. 32 que las
barras de dispersion son mas grandes en el estado original y reducen su tamafio al aumentar el tiempo
de envejecido. Es posible que esto se deba a que los precipitados tienden a un radio promedio

conforme cambian por el tiempo de envejecido.
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Figura 32. Grafica de dureza Vickers del acero 5Cr.-0.5Mo en el estado original y sus estados envejecidos.
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VI. Analisis de resultados

En esta seccion se analizan los resultados obtenidos dentro de este trabajo de investigacion; la
relacién entre la prueba Small Punch y la prueba Uniaxial y el efecto del envejecido sobre las

propiedades de termofluencia.
6.1 Relacion entre la prueba Small Punch y la prueba Uniaxial

LLa comparacion entre la prueba Small Punch y la prueba Uniaxial se debe realizar obteniendo
una equivalencia entre el Esfuerzo (0) y la Carga (I). Esta equivalencia es el coeficiente /0 o
constante de conversion «. Otra forma de relacionar ambas pruebas es utilizando la relacion
Monkman-Grant comparando el tiempo de ruptura y los minimos de velocidad de ensayos hechos

por la prueba Uniaxial y la prueba Small Punch.
6.1.1 Coeficientes F/o del acero 5Cr-0.5Mo

En el capitulo anterior se presentaron los dos coeficientes I/ obtenidos en esta investigacion:
calculado y experimental por FEM. El coeficiente calculado mostré una buena similitud comparado
con los coeficientes obtenidos en materiales similares; utilizando la geometria de $3.00 mm “’. El
coeficiente experimental tuvo el mejor ajuste pero este es muy distinto a los coeficientes reportados
en trabajos que utilizan el mismo tamafio de espécimen “?. Las diferencias del ajuste se presentan en
las graficas de Esfuerzo equivalente (o) contra Tiempo de ruptura (%) y Esfuerzo equivalente en el
estado estacionario (g;) contra Tiempo de ruptura (%), Fig. 33 (a-b). La Fig. 33 (a) muestra el coeficiente
experimental F/o con un coeficiente de determinacion R’ igual a 0.98 y el coeficiente F/ o calculado
mostré un ajuste R igual a 0.88, ver Fig. 33 (b). Si se utiliza el coeficiente calculado por FEM para
convertir Esfuerzos () hacia Cargas (F), la carga convertida serfa muy baja y los tiempos de ruptura
esperados serfan muy largos en pruebas de Small Punch. Satisfactoriamente, el coeficiente
experimental ha probado ser util para el calculo de Esfuerzos/Cargas para este acero. La diferencia
entre el valor del coeficiente I'/ g experimental reportado por este trabajo y los coeficientes reportados
por otros autores debe ser estudiado con mayor profundidad. El Prof. Komazaki; en su articulo
titulado “Relationship between SP creep properties and uniaxial creep properties of high chrominm martensitic steels”
@9 establece que el coeficiente de conversion estd ligado a la ductilidad del material y se esperan altos

valores para materiales muy ductiles. El valor del coeficiente F/o experimental también se asocia con
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la dureza HV que presenta el material antes del ensayo, ver Fig. 6. Con base en lo dicho por el Prof.
Komazaki en su articulo “Degvradation/ Damage measurement and life assessment of high-temperature components

17, materiales con durezas entre 100-250 HV muestran un coeficiente F/0 igual a 2.4.

Los materiales dentro de ese intervalo son aleaciones ferriticas convencionales o aleaciones
ferriticas modificadas. Para materiales con mayor dureza HV; como superaleaciones Inconel o
aleaciones usadas en rotores de turbinas, se espera que el coeficiente disminuya proporcionalmente al

incrementar la dureza.

El coeficiente de 2.4 obtenido para materiales entre 100-250 HV es aplicable al acero 5Ct-
0.5Mo ya que su dureza en el estado original es de 196 HV, considerando el efecto de la geometria
sobre el coeficiente. Esto es, en la prictica se considera que la geomettia de disco de TEM de $8.00
tiene un coeficiente cinco veces mayor que el coeficiente de un disco de TEM de $3.00. La razén de
que ocurra ello es la relacion del area de contacto del balin y el area total del espécimen. Un coeficiente

de 2.4 en geometrias de $8.00 es equivalente a un coeficiente de 0.47 para especimenes de $3.00.

Con lo anterior se espera que para el acero 5Ct-0.5Mo ensayado por Small Punch con una
geometria de $3.00, el coeficiente sea cercano a 0.47. Pero el coeficiente experimental difiere de lo
esperado en este trabajo. Con base en las propiedades de elongacion de la aleacion KA-STBA 29 y la
aleacion 8Cr-2W-VTa, estos materiales presentan una menor elongacion que el acero 5Cr-0.5Mo **
). Esta diferencia en las propiedades de elongacion explica que al ser més ductil el acero 5Ct-0.5Mo,

su coeficiente experimental sea de 0.63 y no aplica la regla de dureza.
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6.1.2 Ecuacion Monkman-Grant del acero 5Cr-0.5Mo

En la practica, es posible estimar el tiempo de ruptura a partir de los minimos de velocidad
usando una solucién al sistema de ecuaciones lineales entre 1a ecuacion de Monkman-Grant obtenida
por la prueba Small Punch y la ecuacién de la prueba Uniaxial; ambas en el estado original del acero.

Para ello, se realizé una grafica de doble logaritmo y doble eje del tiempo de ruptura (%) contra la

velocidad minima de deflexion (6 m) v 1a velocidad minima de deformacién (€y); ver Fig. 34 (a). Como
se mencionod con anterioridad, el Prof. Dobes y el Prof. Milicka, en su articulo “On the Monkman-Grant
relation for small punch test data” ", obtiene una solucién al sistema lineal, ver Ec. 20. Pero la
simplificacion que ellos presentan omiten los exponentes (/7). Pot ello, para tesolver el sistema
lineal que se obtuvo con los datos experimentales de este trabajo; Ec. 28-29, se utilizara la Ec. 21
propuesta por esta tesis. Las Ec. 28 y Ec. 29 muestran las relaciones lineales obtenidas para los datos

de la prueba Small Punch y la prueba Uniaxial, respectivamente.

tz + 0.9888, = —3.9018 (28)

tr +0.9888¢,, = —0.5017 (29)

La solucion del sistema lineal se presenta en la Ec. 30.

éy = 3035.855%°1%7 (30)

Las ecuaciones de Monkman-Grant para cada prueba deben de tener un coeficiente de
determinacion (R’) cercano a 1, para ser utilizadas en el calculo de la ecuacion de conversion entre
minimos. Si se cumple esta condicion; el calculo de tiempos de ruptura esperados presentara una

©3

desviacion no mayor al 0.001% ®. En este trabajo se comprobd ello al calcular los tiempos de ruptura

esperados en unas pruebas Uniaxiales realizadas a 120, 130 y 170 MPa.

Para validar el ajuste que se obtuvo con la Ec. (30), 1a Fig. 34 (b) muestra los datos de la prueba

Uniaxial convertidos en Minima velocidad de deflexiéon (8y) y se comparan con los datos obtenidos
por la prueba Small Punch. Se observa en la grafica que ambos datos comparten la misma linea de
tendencia, lo cual asegura que las conversiones que se hagan para estimar tiempos de ruptura

esperados, seran cercanas a la realidad.
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Figura 34. Grifica de (a) Tiempo de ruptura (%) - Minima velocidad de deflexion (5M) /Minima velocidad de
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6.1.3 Validacion de resultados experimentales de la prueba Small Punch

Para validar los resultados de termofluencia obtenidos por la prueba Small Punch para todas
las condiciones, es practica comun utilizar la grafica de la relacion de Monkman-Grant, ver Fig. 35.
Con base en la literatura 7' % el comportamiento de toda aleacién metélica que sea analizada por
este tipo de grafica debe de tener una linea tnica con un coeficiente de determinacion (R%) cercano a
1. La Fig. 35 muestra que independientemente de la condicién, todos los datos siguen una tendencia
lineal con R* = 0.96. Esto indica que los datos obtenidos dentro de esta investigacién realmente
corresponden al mismo material. En cuanto a la diferencia entre estados, el estado original muestra un
intervalo de 10* a 107 para su minima velocidad de deflexién. Para los estados envejecidos, este
intervalo es mas corto y mas cercano a minimas velocidades de deflexién mayores conforme el tiempo
de envejecido aumenta. Para el estado envejecido por 1000 h, su intervalo fue de 10* a 10°. Cualquier
condicién de envejecido ensayada por la prueba de Small Punch con la misma geometria y condiciones

para el acero 5Cr-0.5Mo, seguird encontrandose en la linea tnica presentada en la Fig. 35.
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Figura 35. Grafica de Minima Velocidad de Deflexion (5 m) — Tiempo de ruptura (%) para el estado original y estados

envejecidos del acero 5Cr-0.5Mo.
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6.2 Efecto del envejecido sobre las propiedades de termofluencia

El acero 5Cr-0.5Mo se envejecio a 600 °C por tiempos de envejecido de 100, 300 y 1000 h.
En esta seccion se aborda el efecto del envejecido sobre la resistencia a la ruptura del material y sobre

la ductilidad del material.
6.2.1 Reduccion de la resistencia a la ruptura

El primer efecto del envejecido que se observa sobre las propiedades de termofluencia del
acero 5Ct-0.5Mo es la reduccién de la resistencia a la ruptura, ver Fig. 36. La grafica de Deflexion (0)
— Tiempo () muestra las curvas de termofluencia obtenidas en especimenes ensayados a 67.5 N. Se
aprecia en la grafica que desde el estado original hasta 1000 h de envejecido, el tiempo de ruptura se
reduce conforme aumenta el tiempo de envejecido. Lo anterior sucede porque el envejecido del

material favorece la reduccion de la segunda etapa, permitiendo que se alcance la minima velocidad de

deflexion (6 M) en menor tiempo y el material fracture mas facilmente. La reduccion de la resistencia a
la ruptura se observa mas drasticamente en los especimenes envejecidos por 1000 h. También se
obsetva en la grafica que la deflexién instantinea (J) aumenta conforme el tiempo de envejecido
incrementa. Esto es, la deflexion instantanea en el estado original fue de 0.08 mm y a 1000 h de
envejecido la deflexion instantanea fue de 0.18 mm. Esto es un indicio de que el material presenta mas
ductilidad debido al envejecido. En un panorama mas general, la Fig. 37 presenta la grafica de Carga
(F) contra Tiempo de ruptura (%) de todas las condiciones ensayadas a las distintas cargas usadas en
este trabajo. Se observa que para todos los casos, al aumentar el tiempo de envejecido, el tiempo de
ruptura se reduce. Otro hecho a resaltar es que las pendientes de cada condicién son similares entre
si, solamente la pendiente de la condiciéon a 1000 h es distinta. La pendiente se representa por el

exponente # de la relacion mostrada en la Ec. 31.
F = At} 31

Los valores para 7 que se encuentran entre -0.090 y -0.110 definen la resistencia a la ruptura
del acero 5Cr-0.5Mo. La condicién envejecida por 1000 h, presenté una variacion del exponente, esto
cambi6 su comportamiento de ruptura con respecto a las demas condiciones, acelerando la ruptura de

los especimenes de prueba.
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6.2.2 Ley de Norton-Bailey y su relacion con la deformacion del material

La Ley de Norton-Bailey, ver Ec. 22, comunmente se utiliza para determinar el
comportamiento y el mecanismo de deformacion de los materiales. La termofluencia es un proceso
activado térmicamente que sigue una expresion tipo Arrhenius. En esta expresion, O es la energfa de

activacién que controla el mecanismo de deformacion. El exponente 7 es la simplificacion de (<Q/RT)

para esa relacion. La Fig. 38 muestra la grafica de Velocidad minima de deflexion (5 m) contra Carga
(F). Para cada condicién de envejecido se obtuvo el exponente # de la ley de Norton-Bailey. Para el
estado original, # es igual a 8.6 y el exponente 7 para la condicién envejecida por 1000 h es igual a 8.1.
El mecanismo de deformaciéon del acero 5Cr-0.5Mo se determiné a partir de tablas para aceros
ferriticos, un resumen de ello se encuentra en la Tabla 6. Con base en la literatura, el mecanismo de
deformacién que gobierna el proceso de termofluencia a 600 °C, del acero 5Ct-0.5Mo es la Deformacion

de la Matriz. Este mecanismo es asociado a un proceso controlado por una deformacion transgranular.

Tabla 6. Mecanismos de deformacién en aceros ferriticos 5

Mecanismo de deformaciéon Valor n

Deslizamiento del limite de grano 2-6
Deformacién de la matriz 8-12

Las Fig. 39 (a-b) muestran la seccion transversal de dos copas ensayadas a 75 N, en el estado
original y el estado envejecido por 100 h. El espécimen fracturado muestra una forma de punta
caracteristica de la prueba Small Punch. La larga deformacion observada en ambas puntas se debe al
proceso de deformaciéon en termofluencia que se asocia a un modo de fractura duictil. La matriz
ferritica del material se observa alargada como resultado de la deformacion plastica. Ademas, se
observa una mayor reduccién del espesor final del espécimen envejecido por 1000 h. La reduccién del
tiempo de ruptura del material y el incremento de la deformacion final del espesor se asocia con la
presencia de precipitados. La Fig. 40 muestra la grafica de Numero de densidad y Radio promedio
(19 contra tiempo de envejecido (4. El numero de densidad se reduce conforme el tiempo de
envejecido incrementa. Mientras, el radio promedio de los precipitados incrementa con el tiempo de
envejecido. Estos cambios son responsables de la reduccion de la resistencia a la ruptura en el acero
5Cr-0.5Mo al aumentar el tiempo de envejecido. La deformacion plastica del material ocurre mas

facilmente por el bajo nimero de precipitados.
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Figura 39. Puntas de especimenes ensayados a 75 N por la prueba Small Punch, (a) Estado Original y (b) 1000 h de

envejecido.
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Conclusiones

En este estudio se realiz6 el analisis experimental y numérico de las propiedades de
termofluencia del acero A387 G5 C2 (5Ct-0.5Mo) a 600 °C mediante la prueba de Small Punch. El
analisis contemplé el estado original y estados envejecidos a 600 °C hasta 1000 h. Los resultados se
compararon con resultados de pruebas Uniaxiales realizadas en el material. De los resultados

obtenidos se concluye que:

1. El coeficiente experimental /o = 0.63, mostré un mejor ajuste que el coeficiente
simulado por FEM, F/o = 0.49.

2. Larelacion Monkman-Grant de conversion de los minimos de velocidad entre pruebas

sigue la relacion &y = 3035.858%°1%7 .

3. La fractura en termofluencia fue transgranular ductil. Lo anterior muestra una buena
correspondencia con valores del exponente 7 entre 8 y 12, lo cual se relaciona con una
deformacion de la matriz y fractura transgranular.

4. El envejecido artificial a 600 °C causé un decrecimiento de la resistencia a la ruptura
con el incremento del tiempo de envejecido. Esto es un efecto directo del incremento

de tamafio y decrecimiento del nimero de densidad de los precipitados.
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