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RESUMEN: Se realizé un estudio pormenorizado del proceso de soldeo fuerte en horno de alto vacio de la alea-
cion base niquel Hastelloy B2 fortalecida por solucion solida. En una primera fase del trabajo se selecciond el
material de aporte acorde al material objeto de union y a la fuente de calentamiento seleccionada. Posteriormente,
se evaluo la influencia del gap (50 y 200 micrometros) y tiempo de permanencia a temperatura de soldeo (10 'y 90
minutos) sobre los microconstituyentes de la union, relacionando la microestructura con las propiedades meca-
nicas de la junta. Los analisis metalograficos mostraron una union constituida por una matriz rica en niquel,
siliciuros de niquel y compuestos ternarios. Finalmente, los resultados de los ensayos mecanicos a esfuerzos cor-
tantes mostraron una elevada resistencia para gaps de 50 micrometros y tiempos de permanencia de 90 minutos.
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ABSTRACT: Influence of the brazing parameters on microstructure and mechanical properties of brazed joints
of Hastelloy B2 nickel base alloy. A study of the high vacuum brazing process of solid solution strengthened
Hastelloy B2 nickel alloy has been done. A first stage of research has focused on the selection of the most
appropriate brazing filler metal to the base material and vacuum furnace brazing process. The influence of weld-
ing parameters on joint microstructure constituents, relating the microstructure of the joint to its mechanical
properties, has been evaluated. Two gaps of 50 and 200 micrometers, and two dwell times at brazing temperature
of 10 and 90 minutes were studied. The braze joint mainly consists of the nickel rich matrix, nickel silicide and
ternary compounds. Finally, the results of this study have shown the high bond strength for small gaps and
increased dwell times of 90 minutes.
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1. INTRODUCCION acido clorhidrico, sulfarico o acético. Los altos costes
economicos que provocan los efectos de la corrosion

La industria petroquimica se caracteriza por en tuberias o recipientes, motivaron el desarrollo de
trabajar en medios altamente corrosivos como por aleaciones con alta resistencia a estos medios. De esta
ejemplo en atmosferas con elevados contenidos en necesidad nacieron las aleaciones de niquel Hastelloy
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B2 cuya composicion quimica se caracteriza por
su elevado contenido en molibdeno. Este elemento
le confiere una excelente resistencia a la corrosion,
elevada estabilidad térmica y baja dilatacion hasta
temperaturas proximas a 1100 °C, (Davis, 2000; Cao
etal., 1994).

El empleo de las aleaciones base niquel hace que
en la mayoria de los casos se requiera que éstas sean
facilmente soldables. Las operaciones de soldeo
adquieren verdadera importancia, especialmente
en la fabricacion de componentes de altas pres-
taciones para el sector aerondutico y la industria
petroquimica (Rodriguez et al., 1998).

Dentro de las diferentes tecnologias de union que
se emplean habitualmente en la soldadura de estas
aleaciones, se encuentra el proceso de soldeo fuerte.
Esta tecnologia es ampliamente utilizada en diferentes
sectores industriales como automocion, aeronautica o
electronica. Las ventajas que ofrece el soldeo fuerte
para la unién de aleaciones de niquel frente a los pro-
cesos de soldadura por arco eléctrico son multiples,
destacando de entre todas ellas las reducidas tempera-
turas del proceso, la posibilidad de unir aleaciones de
niquel complejas, como son las aleaciones fortalecidas
por soluciodn solida o por dispersion de 6xidos (OSD)
y ser un proceso facilmente automatizable y de ele-
vada productividad (Roberts, 2003; Schwartz, 2003).

Cualquier operacion de soldadura debe ser cuida-
dosamente ajustada en lo relativo al aporte térmico,
dada su gran influencia en las propiedades finales
de la unidén soldada. En este sentido, la composicion
quimica de la aleacioén de niquel junto a los parame-
tros de soldeo ejercen un efecto muy definido en la
soldabilidad, y el conocimiento de esta influencia es
de suma importancia a la hora de definir los proce-
dimientos de soldeo.

Enlaactualidad se desconocen los efectos del ciclo
térmico de soldeo fuerte de aleaciones Hastelloy B2
en las propiedades mecanicas de la unién, por ello,
el presente trabajo pretende estudiar los efectos que
ejercen en la calidad de la unién, el tiempo de per-
manencia a temperatura de soldeo (ty), la geometria
de union (gap) y el material de aporte.

2. MATERIALES Y METODOS
2.1. Seleccion del material de aporte
El soldeo fuerte de la aleacion Hastelloy B2,

cuya composicion quimica se muestra en la Tabla 1,
requiere la seleccion de materiales de aporte. Estos,

TaBLA 1. Composicion quimica de la aleacion
Hastelloy B-2 (% en peso)

Ni Co Cr Mo Fe Si Mn C P S
Resto 1,00 1,00 28,00 2,00 0,10 1,00 0,02 0,02 0,01

TABLA 2. Composicion quimica del material
de aporte Ni650 (% en peso)

Ni C B Si p Cr Fe Co
Resto <0,06 <0,02 9,80 <0,02 18,70 2,84 0,10

deben de presentar buenas propiedades tanto meca-
nicas como de resistencia a la corrosion y una buena
afinidad metaldrgica con el material base objeto de
union. Tales requisitos obligan a la utilizacion de
aportes de la familia de aleaciones base niquel segun
UNE-EN ISO 17672 (2010). De las diferentes com-
posiciones que se recogen en la norma, se selecciono
la aleacion Ni650 dadas las buenas propiedades
mecanicas que confiere a la union (Grushko et al.,
1984). La Tabla 2 muestra la composicion quimica a
la aleacion Ni650 seleccionada.

Para determinar la temperatura de soldeo, se rea-
liz6 un estudio mediante analisis térmico diferencial
(ATD) del material de aporte utilizado. Para ello,
se utilizo un analizador térmico diferencial Setaram
modelo Setsys Evolution 16/18. La velocidad de
calentamiento isotérmico fue de 10 °C min', utili-
zando una atmosfera inerte de argon con un flujo
de 70 ml min~'. Se utilizaron crisoles de alimina
en los que se depositaron alrededor de 25 mg de la
aleacion Ni650.

2.2. Preparacion de las probetas de ensayo

Para estudiar los efectos que tienen sobre la
bondad de la union los diferentes parametros que
intervienen en el proceso y relacionar éstos con la
geometria de la union, se efectuaron pruebas de
soldeo fuerte combinando dos aberturas de unién
(50 y 200 um) y dos tiempos a temperatura de soldeo
(10 y 90 minutos).

Las probetas de soldeo se componen de dos
chapas de 100 mm de longitud, 40 mm de ancho y
1 mm de espesor. Para asegurar aberturas de 50 y
200 um, se emplearon galgas calibradas punteando
las probetas mediante puntos de soldadura TIG
(Toungsten Inert Gas) por ambos extremos, dejando
un solape de 4 mm. Los puntos de soldadura se rea-
lizaron con un equipo TIG-AC/DC Fronius modelo
Magic-Wave 3000.

Tras la soldadura fuerte en horno de alto vacio,
los insertos y puntos TIG ubicados en los extremos
de las probetas fueron mecanizados con el objetivo
de no alterar los posteriores ensayos mecanicos a los
que se vieron sometidas.

2.3. Ciclo térmico de soldeo
Los ciclos térmicos de soldeo se llevaron a cabo

en un horno de alto vacio TAV modelo TAV333. La
definicion del ciclo térmico, se realizd teniendo en
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cuenta la naturaleza de la aleacion objeto de unidn,
que presenta una estructura monofasica cubica cen-
trada en las caras (fase o) a una temperatura supe-
rior a los 870 °C. La fase o puede ser retenida si se
produce un enfriamiento rapido a partir de 870 °C
hasta una temperatura inferior a 600 °C (Brooks
et al., 1989). Este intervalo de temperaturas se ha
tenido en cuenta en el ciclo térmico de soldeo, ya que
si la velocidad de enfriamiento no es la suficiente, o
se mantiene la aleacion a una temperatura dentro de
ese intervalo critico de temperaturas, se produce la
precipitacién del compuesto Ni;Mo. La formacion
de este intermetalico ejerce un efecto de fragiliza-
cion, incidiendo negativamente en las propiedades
mecanicas de la aleacion (Brooks et al., 1990).

2.4. Caracterizacion de las uniones

Cada union soldada se caracterizo microestruc-
tural y mecanicamente. El analisis microestructural
del material de aporte, material base y uniones rea-
lizadas, se efectué mediante microscopia optica uti-
lizando un banco metalografico Leica modelo MEF
4 dotado de un sistema electronico de adquisicién
de imagenes. Como método complementario, se
empled un microscopio electronico de barrido de
emision de campo (FE-SEM) de ultra-alta reso-
lucién Hitachi S-4800 I1. El equipo dispone de un
sistema de microanalisis por espectroscopia de dis-
persién de energia de rayos X (EDS) de Rontec.
Finalmente y para identificar las diferentes fases
y compuestos que se presentan en las uniones rea-
lizadas, se utilizdo un detector de electrones retro-
dispersados (EBSD) HKL Technology de Oxford
Instruments.

La caracterizacion mecanica se realiz6 mediante
un ensayo de cizalla sobre tres probetas por cada
ciclo térmico. Asimismo, las probetas sometidas a
este ensayo permitieron controlar, por inspeccion
visual, la calidad de la union (penetracion, poro-
sidad, etc.), informacion que facilito el analisis com-
parativo entre las distintas condiciones de soldeo.

Para la caracterizacion mecanica de las uniones se
utilizé una maquina universal de ensayos de 250 kN
de capacidad de MTS, modelo 81022. Al objeto de
determinar las durezas de las fases formadas en la
union y de esa forma indirecta, caracterizar la duc-
tilidad de la misma, se emple6é un microdurémetro
Vickers Shimadzu modelo HMV-2T con una fuerza
aplicada de HV 0,01.

3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1. Analisis térmico diferencial
En el diagrama obtenido en el analisis térmico

diferencial de la aleacion Ni650 (no se muestra
en este trabajo), Unicamente aparecen los picos

correspondientes a la reaccion endotérmica de
fusion a 1138,7 °C seguido del pico exotérmico a
1124,5 °C correspondiente a la solidificacion, por
lo que se supone temperatura de fusioén tnica. Este
resultado indica que el material de aporte tiene com-
posicion eutéctica o muy proxima a ella.

3.2. Analisis microestructural

El analisis por microscopia Optica muestra la
evolucion microestructural de las diferentes uniones
realizadas con el aporte Ni650 a diferentes aberturas
y tiempos a temperatura de soldeo. La microestruc-
tura del cordéon de soldadura con gap de 200 pm
muestra tres regiones claramente diferenciadas:
interfase de union, zona de granos columnares y la
region central del cordon (Fig. 1).

Los valores de la microdurezas muestran un
incremento de la dureza en la interfase de unién y,
especialmente, en el centro del cordén de soldadura,
posiblemente por la presencia de compuestos inter-
metalicos de elevada dureza. Las microdurezas en la
union [gap 200, tr, 90] no presentan diferencias apre-
ciables con respecto a la unién con ty, 10. En ambas
muestras se produce una disminucion de la dureza
en la estructura columnar, con valores similares a
los del material base.

En las uniones configuradas con un diseno de
gap 50 hay presencia de la region central eutéctica
en las probetas con ty, 10, no asi en la unién con
tr; 90 tal y como se aprecia en las micrografias de
la Figura 2. Asimismo, la region de la interfase de
union presentd menor espesor en ambas probetas.

Interfase

de unién

Regién
central

s Estructura
columnar

FIGURA 1. Microestructura de las uniones con gap de 200 pm
en las que se muestran las huellas del ensayo de microdureza.
Izquierda: unién con ty 10, huellas 1 y 8 correspondientes
al material base. Derecha: union con ty, 90, huellas 1 y 10
correspondientes al material base.
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FIGURA 2. Resultados del ensayo de microdureza de las uniones con gap de 50 pm.
Izquierda: union con ty 10. Derecha: unién con t 90.

Los valores de microdurezas de la unién [gap
50, tr; 10] muestran un incremento de la dureza en
la interfase de unién y, especialmente, en la region
central del cordon de soldadura, alcanzandose valo-
res superiores a 2000 HV 0,01, en la cual se produce
una concentraciéon de compuestos intermetalicos
de elevada dureza. Por otra parte, los valores de la
microdurezas en la union [gap 50, ty 90] revelaron
un endurecimiento en la interfase de unidén, resul-
tado muy similar al obtenido con ty, 10. En la region
central, se produjo una caida de la dureza, con valo-
res de dureza similares a los del material base.

En la Figura 3 se muestra una microfotografia
SEM de la region de la unidén con un gap de 200 um
y tr; 10. La composicion quimica obtenida mediante
EDS en diferentes zonas de la muestra se recoge en
la Tabla 3. Se observan fases ricas en molibdeno
con presencia de silicio y en menor cuantia niquel.
Estas fases se pueden clasificar en funciéon de su

morfologia, apareciendo fases de gran tamafio en
el interior del cordon de soldadura y precipitados
finos en la interfase de union. Finalmente, también
se evidenciaron zonas ricas en niquel y silicio con
escasa o nula presencia de molibdeno y cromo.

Estas fases, se identificaron mediante analisis por
difraccion de electrones retro-dispersados (EBSD)
en los mismos puntos en los que se obtuvieron los
resultados por EDS (Fig. 3). Se identificé la presen-
cia de compuestos ternarios MoNiSi, intermetalicos
Ni;Siy la fase y (Kim et al., 2007), como se muestra
en la Tabla 4.

Del mismo modo se realizaron analisis quimi-
cos mediante EDS (Tabla 5) y EBSD en diferentes
regiones del cordon de soldadura de la unién con
gap 200 y t, 90 (Fig.4). Se observa, que un aumento
del tiempo a temperatura de soldeo disminuye la
region central eutéctica, en donde se concentran
los elementos depresores del punto de fusion de la

Spectrum 5

Ny

FiGUura 3. a) Imagen SEM de la probeta con gap 200 y ty, 10; b) Imagen SEM de la zona enmarcada en el recuadro de la figura a).
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TaBLA 3. Composicién quimica, expresada en % peso,
obtenida mediante EDS en diferentes zonas de
la imagen SEM que aparece en la Figura 3

Espectros Si Cr Mn Fe Ni Mo
1 9,07 444 - 0,28 40,25 4595
2 19,68 2,21 - - 77,58 -

3 9,53 4,84 - - 40,20 4543
4 7,39 12,97 0,51 0,73 74,69 3,72
5 524 1442 0,38 0,69 73,05 6,22
6 19.91 2,06 0,25 - 77,42 -

TaBLA 4. Fases identificadas mediante EBSD en las
diferentes zonas que aparecen en la Figura 3

Longitud celda Angulo celda
Espectro unitaria (A) unitaria (°) Fase
ly3 4,75;4,75; 7,58 90, 90, 120 MoN:iSi
2y6 3,51; 3,51; 3,51 90, 90, 90 Ni;Si
4y5 3,52;3,52; 3,52 90, 90, 90 Ni

aleacion Ni650. Los resultados obtenidos muestran
la presencia de compuestos ternarios MoNiSi, inter-
metalicos Ni;Si y la fase 7.

3.3. Ensayo a cizalla

En la Tabla 6 se recogen los resultados obteni-
dos en el ensayo de cizalla de las probetas solda-
das a diferentes gaps y ty,. En todas las muestras se

TaBLA 5. Composicion quimica, expresada en % peso,
obtenida mediante EDS en diferentes zonas de la imagen
SEM que aparece en las Figura 4

Espectros zona 1

Espectro Si Cr Mn Fe Ni Mo
1 10,07 2,61 - - 85,67 -
2 7,34 2,04 - - 89,35 -
3 4,13 13,34 048 097 78,52 2,56
4 7,10 4,96 - - 46,40 41,54
5 9,77 2,15 - - 87,49 -
6 4,74 11,12 046 1,10 79,17 3,42

Espectros zona 2

Espectro Si Cr Mn Fe Ni Mo

6,00 3,70 0,18 0,32 46,73 43,08
2,75 11,46 0,26 1,12 79,02 5,39
6,35 391 0,07 - 46,91 42,76
326 12,05 0,27 1,11 78,63 4,69
2,64 12,05 033 1,18 79,05 4,75
5,85 345 0,07 0,38 48,01 4224

(o Y R S S
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produce rotura por el material de aporte siendo la
union con gap 50 y t; 90 la que presentd una mayor
carga de rotura. Tras el ensayo, se realizo una inspec-
cion visual de la superficie de fractura de todas las
probetas ensayadas. En ellas se observo una buena
capacidad de propagacion y mojado del material de
aporte a excepcion de la muestra con gap 200 y tr
10, la cual mostré zonas de la junta con faltas de
llenado.

3.4. Analisis fractografico

La superficie de fractura de la union con gap 200
y ty, 10, mostrd regiones de la superficie sin cubrir
por el aporte a causa de una clara falta de capila-
ridad del mismo (Fig. 5a). La superficie de union
mostro una textura facetada con un elevado tamano
de los compuestos intermetalicos presentes en la
unién (Fig. 5b). El analisis quimico mediante EDS
reveld que eran compuestos del tipo MoNiSi.

Finalmente, el estudio mediante microscopia
optica de la seccion de la superficie de fractura
reveld la direccion de la propagacién de las grie-
tas, direccion normal a los esfuerzos de cortadura
provocados en el ensayo. Se evidencio una fractura
de caracter fragil con presencia de grietas y micro-
grietas cuya propagacion transcurre, fundamental-
mente, a través de los compuestos intermetalicos
por un mecanismo de descohesion intercristalina.

4. CONCLUSIONES

La microestructura de la union con aporte Ni650
y gap 50 muestra para ty, 10, tres regiones clara-
mente diferenciadas: region central eutéctica en la
que se han identificado compuestos del tipo MoNiSi
y Ni;Si, asi como cristales primarios de fase v, zona
de de estructura columnar de fase y e interfase de
union. Esta estructura se ve modificada por el incre-
mento del t, a 90 minutos, transformando la regién
central eutéctica y zona de granos columnares a una
estructura de fase v.

Los efectos del incremento del trs sobre la
microestructura de la union con aporte Ni650 y gap
200 se traducen en un incremento del espesor de la
zona de granos columnares y reduccion de la regidon
central eutéctica, en la que se identificaron los mis-
mos microconstituyentes presentes en las uniones
con gap 50 (MoNiSi, Ni;Si y fase ).

La técnica de ensayo por EBSD ha demos-
trado ser una herramienta de relevante utilidad en
la caracterizacién microestructural de las distintas
fases que componen una unién por soldeo fuerte.
En este sentido, cabe destacar la complejidad a la
hora de caracterizar determinadas fases y compues-
tos intermetalicos que se generan en la uniéon por
microscopia electrénica, EDS o mediante la técnica
convencional de difraccion de rayos X.

. ISSN-L: 0034-8570 doi: http://dx.doi.org/10.3989/revmetalm.019
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FIGURA 4.

Spectrum 4
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a) Imagen SEM de la unién con gap 200 y t,90 en la que sefialan las

zonas 1y 2; b) Imagen SEM de la zona 1 y ¢) Imagen SEM de la zona 2.

El estudio fractografico reveld6 un micromeca-
nismo de fractura fragil por descohesion intercris-
talina en todas las uniones a consecuencia de las
formacion de compuestos intermetalicos fragiles
y duros. Este mecanismo de fractura esta presente
incluso en aquellas uniones que han permanecido
prolongados tiempos a temperatura de soldeo a fin
de difundir aquellos elementos formadores de los
compuestos intermetalicos en el material base.

Los ensayos mecanicos practicados en las unio-
nes con aporte Ni650 mostraron rotura por el
aporte en todas las probetas ensayadas. La obser-
vacion visual de la superficie de fractura reveld

faltas de capilaridad principalmente en las unio-
nes con gap 200. El incremento del ty, mejoro la
resistencia mecanica de la union, siendo ésta mas
significativa en la unién con gap 50, motivado
principalmente por la difusion del silicio y molib-
deno del centro del cordén de soldadura al mate-
rial base.

El método de calentamiento en horno de alto
vacio se ha mostrado efectivo para la realizacion de
uniones con excelentes propiedades mecanicas. En
este sentldo hay que destacar que un vacio del orden
de 1x10™* mbar es suficiente para la proteccion y sol-
deo de la aleacidn de niquel objeto de estudio.
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FiGura 5. a) Imagen SEM de la superficie de fractura de la unién con gap 200 y t 10y
b) Imagen SEM de la superficie de contacto aporte-material base.
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