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RESUMEN

Las aleaciones de titanio tienen una amplia aplicacion en las industrias de ingenieria, biomédica y
aeronautica debido a sus propiedades intrinsecas como alta relacion resistencia/peso, resistencia a
la corrosién y biocompatibilidad. La aleacion Ti-6Al-4V se compone principalmente de dos fases
alfa (a) y beta (B), dependiendo de la secuencia del tratamiento térmico se pueden obtener tres tipos
de microestructuras diferentes, es decir, Widmanstatten, equiaxial y bifasica.

El presente trabajo de investigacion se centro en el estudio de los efectos de la precipitacion a,
(TizAl) sobre las propiedades electromagnéticas, termoeléctricas y mecanicas de la aleacion Ti-
6AIl-4V, para esto, se obtuvo una microestructura bifisica mediante un proceso de tratamiento
térmico. Después de esto, finas particulas o, (TizAl) se precipitaron gradualmente envejeciendo las
muestras a una temperatura de 545°C durante tiempos de 0.5, 1, 10, 50, 100, 200, 480y 720 h en
diferentes muestras. El potencial termoeléctrico muestra una reduccién gradual a medida que
aumenta el tiempo de envejecimiento de 0.5 a 200 h. Después de 200 h, comienza a disminuir
rapidamente. Se realizaron pruebas de microdureza Vickers y tension en muestras sin envejecer y
envejecidas. La prueba de tensién muestra una disminucién en las propiedades mecanicas a medida
que aumenta el tiempo de envejecimiento debido a la precipitacién de particulas de tamarfio

nanométrico o, (Ti;Al).

Palabras clave: Potencial termoeléctrico, ultrasonido, tension, precipitacion, microdureza.
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ABSTRACT

Titanium base alloys have broad application in biomedical, aeronautics and engineering industries
due to their intrinsic properties, such as high strength-to-weight ratio, corrosion resistance and
biocompatibility. The Ti-6Al-4V alloy presents two phases alpha (o) and beta (), and depending
on the heat treatment sequence, three distinctive and different types of microstructures can be
produced i.e. Widmanstatten, equiaxed, and bimodal.

The present research was focused on the study of the effects of the a, (Ti;Al) particles precipitates

on the electromagnetic, thermoelectric and mechanical properties of a Ti-6Al-4V alloy, for this,

bimodal microstructure was obtained by heat treatment process. After this, fine o, (TizAl) particles

were gradually precipitated by heating the samples at a temperature of 545 °C for 0.5, 1, 10, 50,
100, 200, 480 y 720 h in different samples. Thermoelectric power shows a gradual reduction as
holding time increases from 0.5 h to 200 h. After 200 h the thermoelectric power starts to rapidly
decrease for aging times of 480 h and 720 h respectively. Vickers microhardness and uni-axial
tension test were performed on unaged and over aged samples, respectively. Tension test results
show a decrease in the mechanical properties as aging time increases due to the precipitation of

nanometer size o, (Ti;Al) particles.
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CAPITULO 1. INTRODUCCION

El titanio y sus aleaciones, tuvieron auge a finales de la segunda guerra mundial. Demostrando a
través del tiempo, ser aleaciones empleadas para una amplia gama de aplicaciones que abarcan las
industrias: aeroespacial, quimica y biomédica [1-4]. Estas aleaciones se empezaron a desarrollar y
estudiar debido a que cuentan con dos propiedades principales: alta relacion resistencia/peso y
resistencia a la corrosion [4, 5].

El titanio es un metal alotropico, presenta una estructura cristalina hexagonal compacta (hcp) a a
temperatura ambiente y una estructura cristalina cubica centrada en el cuerpo (bcc) B a temperaturas
superiores a 885°C. Dependiendo de la composicion quimica, las aleaciones de titanio son
clasificadas en tres categorias: a, a + B y p. Predominando el uso de las aleaciones o + 3 debido a
la mezcla de ambas fases, obteniendo propiedades mecanicas deseadas al ser sensibles a cambios
microestructurales mediante tratamientos térmicos [2, 3, 6].

Desarrollada durante los afios cincuenta en los Estados Unidos en el Instituto Tecnolédgico de
Illinois. La aleacion del tipo o + B mas empleada es la Ti-6Al-4V, con 6% de aluminio y 4% de
vanadio, estabilizadores de la fase o y B. [7, 8]. Es una aleacion sensible a variaciones
microestructurales, por esta razén, dependiendo de las condiciones del tratamiento térmico y
velocidad de enfriamiento las microestructuras que se pueden obtener se dividen en diversos tipos,
Ilamadas, laminar, equiaxial y bifasica. Los principales pardmetros microestructurales que
modifican las propiedades mecénicas son la fraccion volumeétrica de las fases o y 3, morfologia,
arreglo cristalografico, tamafio de grano de B, tamafio de colonias, espesor del limite de grano de
la fase o y martensita templada [3, 9-12]. Ademas de las fases o y B, que son la prioridad de la
aleacion de titanio, se precipitan particulas intermetalicas o, (TizAl) y v (TiAl). Las particulas a,
son de tamafio nanométrico y se ha reportado que presentan una relacion coherente en la fase o
durante el envejecimiento. El rango de temperatura para precipitar las particulas intermetalicas o,
va de los 500°C a 600°C para la aleacion Ti-6Al-4V [3, 6, 9, 13].

En el presente trabajo, se emplearon técnicas no destructivas, destructivas y metalogréaficas para
detectar las particulas intermetalicas o, en una microestructura bifasica de la aleacion Ti-6Al-4V.
Primeramente, se obtuvo la microestructura bifasica mediante tratamientos térmicos y
posteriormente se envejecio a 545°C a tiempos de: 0.5, 1, 10, 50, 100, 200, 480 y 720 h. Se

realizaron técnicas no destructivas de potencial termoeléctrico (PTE), mediciones ultrasénicas de



velocidad de onda, atenuacion y caida de potencial de corriente alterna (CPCA) para detectar
cambios debido a la precipitacion de particulas o,. Las cuales se complementaron mediante
caracterizacion microestructural empleando microscopia éptica (MO) y microscopia electronica de
barrido (MEB) para observar cambios microestructurales y la precipitacion de a,. Por Gltimo, se
realizaron ensayos destructivos como microdureza Vickers (HV) y ensayo de tension. Obteniendo
una correlacion entre las técnicas no destructivas, la microestructura y el comportamiento mecénico

para llevar acabo la caracterizacion de la precipitacion de a.,.



1.1. Objetivo general
Caracterizacion microestructural de una aleacion Ti-6Al-4V empleando técnicas ultrasénicas,
electromagnéticas y destructivas, para detectar la precipitacion de particulas intermetalicas o, en

una microestructura bifasica.

1.2. Objetivos especificos

e Obtener la microestructura bifasica mediante tratamientos térmicos.

e Obtener la microestructura equiaxial mediante tratamientos térmicos.

e Precipitar las particulas intermetalicas a, dentro de la fase a mediante un tratamiento térmico
de envejecido a 545°C.

e Observar mediante microscopia electronica de barrido (MEB) la precipitacion de las particulas
intermetalicas a,.

e Detectar la precipitacion a, empleando las técnicas no destructivas: potencial termoeléctrico
(PTE), caida de potencial de corriente alterna (CPCA), mediciones ultrasonicas de velocidad

de onda y atenuacion de onda.



1.3.Justificacion

La aleacion Ti-6Al-4V, es empleada en diversas areas de ingenieria y para aplicaciones médicas,
por lo que los componentes fabricados de ella son sometidos a esfuerzos ya sea a temperatura
ambiente o altas temperaturas. En afios recientes se ha reportado que dependiendo del uso la
precipitacion de particulas intermetalicas del tipo a, puede ser benéfica o dafiina, por lo que la
deteccion de este tipo de precipitados es de mucha importancia. Por lo que, en la industria, es de
gran importancia de monitorear la evolucion de estas precipitaciones en funcion del tiempo y esto
es hecho usualmente mediante técnicas de microscopia electronica de barrido dificil de aplicar en
campo y que necesariamente es necesario destruir el componente

Las técnicas no destructivas son una alternativa de uso por su capacidad para detectar variaciones
microestructurales asociadas a efectos térmicos tales como precipitacion de segundas fases y
carburos; el potencial termoeléctrico y caida de potencial de corriente alterna han demostrado
sensibilidad a estos cambios (impacto cientifico) y ademas permiten su uso en campo, la cual seria
de gran valor ya que proveeria informacién sobre el estado microestructural en funcion del cambio

de propiedades intrinsecas (impacto tecnoldgico).



1.4.Hipotesis

a) Argumentos

La aleacion Ti-6Al-4V es sensible a cambios microestructurales los cuales, dependiendo del uso,
impactan a favor o en contra en las propiedades mecénicas. Cuando esta aleacion es envejecida en
un rango de temperaturas de 500 a 600 °C tienden a precipitar particulas intermetalicas conocidas

como a,, lo cual provoca modificaciones a nivel microestructural que afectan las propiedades

intrinsecas de la aleacion, tales como; dureza, resistencia mecanica, ductilidad y fisicas como

conductividad eléctrica y coeficiente de Seebeck.

b) Proposicién

Debido a los cambios en las propiedades fisicas, los ensayos no destructivos, gracias a su
sensibilidad, pueden ser usados para determinar las transformaciones microestructurales, el
potencial termoeléctrico y la conductividad eléctrica pudieran detectar cambios microestructurales

producto de la presencia de particulas a, en la aleacion Ti-6Al-4V al ser envejecida térmicamente.



CAPITULO 2. REVISION BIBLIOGRAFICA

2.1. Titanio

En 1791, el titanio fue descubierto por el britdnico William Gregor, y no fue hasta el afio de 1932
donde Wilhelm Justin Kroll, reconocido como el padre de la industria del titanio, logré producir
titanio puro, reduciendo tetracloruro de titanio (TiCl,). Despues de la segunda guerra mundial las
aleaciones base titanio fueron consideradas clave para los motores de aeronaves [1, 3].

El titanio y sus aleaciones cristalizan en diferentes estructuras debido a que es un elemento
alotropico; a bajas temperaturas presenta una estructura hexagonal compacta (hcp) Ilamada titanio
a, Mientras que a altas temperaturas (menores a 885°C) la estructura estable es cubica centrada en

el cuerpo (bcc) llamada titanio B, ambas estructuras se observan en la Figura 2.1 [3].
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Figura 2.1 Estructura cristalina del titanio. a) Hexagonal compacta (hcp), b) Clbica centrada en
el cuerpo (bce) [3].

El titanio y sus aleaciones tienen dos caracteristicas: alta relacion resistencia/peso y buena
resistencia a la corrosion; esto explica la preferencia por el uso de estas aleaciones de este material

por el sector aeroespacial, industria quimica, ingenieria médica, entre otros [3, 7].

2.2. Clasificacion de aleaciones de titanio

Dependiendo de su composicion quimica, las aleaciones de titanio son clasificadas en tres
categorias: o, o + By B [3, 14]. Predominando el empleo de las aleaciones o + B en las industrias

aeroespaciales, quimicas, alimenticias y area biomédica [15, 16].



2.2.1. Aleaciones alfa (o)

Contienen elementos estabilizadores de la estructura cristalina o (hcp) como el aluminio
principalmente. Generalmente, las aleaciones o son preferidas por su resistencia a temperaturas
elevadas (500 a 550 °C) y esfuerzos de fluencia, ademas de caracterizarse por buena tenacidad y
soldabilidad. Se utilizan en condiciones de recocido o recristalizado para eliminar los esfuerzos
residuales [1, 12]. Los grados de titanio comercialmente puros de este tipo de aleaciones, difieren
en el contenido de oxigeno. Los cuatro grados de titanio, titanio Grado 1 a 4, cubren un rango de
resistencia a la tension de 240 a 720 MPa [3].

2.2.2. Aleaciones dual (o)

Es el grupo de aleaciones mas utilizado, debido a que presenta una mezcla de fase alfa (o) y beta
(B) a temperatura ambiente. Estas aleaciones son tratadas térmicamente para controlar el tamafio,
forma y distribucion de las fases o y B; ademas pueden ser endurecidas mediante tratamiento
térmico de solubilizacion y envejecido. La aleacion o+  mas comun es Ti-6Al-4V, ya que presenta
buen balance entre sus propiedades [3, 7, 12, 17]. Otras aleaciones de este grupo como la Ti-6Al-
6V-2Sn (Ti-6-6-2) y IMI 550 son desarrolladas para altas resistencias. Las aleaciones Ti-6Al-2Sn-
2Zr-2Mo-2Cr-0.25Si (Ti-6-2-2-2-2) y Ti-5Al-2Sn-2Zr-4Mo-4Cr (Ti-17) fueron desarrolladas para

aplicaciones en turbinas de gas que trabajan hasta temperaturas de 400°C [3].

2.2.3. Aleaciones (P)

Una aleacion B, por definicion, deberia ser la que cuente con los suficientes elementos
estabilizadores de la fase B, para retener el 100% de la fase  al enfriarse por encima de la linea de
transformacion f [18]. Este grupo de aleaciones puede endurecerse para alcanzar altos valores de
esfuerzo mayores o iguales a 1400 MPa, aumentando la resistencia y tenacidad del material. Sin
embargo, la aplicacién de estas aleaciones se encuentra limitada por su elevado peso especifico,
moderada soldabilidad y bajo comportamiento ante la oxidacion [3, 7].

Contienen elementos como vanadio, niobio y molibdeno, que tienden a disminuir la temperatura
de transformacion de la fase a a la B, de este modo beneficia el desarrollo de la fase f. Las
aleaciones P tienen excelente templabilidad y responden facilmente a tratamientos térmicos. Un
tratamiento térmico comun implica un tratamiento de solucién seguido de un envejecido a

temperaturas de 450°C a 650°C. Este tratamiento da como resultado la formacion de particulas o



finamente dispersas en la fase B retenida [1]. Ademas de las fases o y B, que son la prioridad de las

aleaciones de titanio, se presentan varias precipitaciones de particulas intermetalicas, como a,
(TizAl), y (TiAl), TiAl, y TiAl,. De las cuales, las particulas intermetalicas a, y y son las méas

relevantes [3].

Las particulas intermetalicas o, precipitan en cualquier tipo de microestructura, laminar, equiaxial
0 bifasica, después de ser sometida a un tratamiento térmico de envejecido. Las particulas a, son
coherentes, de tamafio nanométrico y presentan una estructura hexagonal; cristalograficamente
presentan una estructura DO19. Al aumentar de tamafo, estas particulas adquieren una forma
elipsoidal. La fase a, se estabiliza mediante los elementos oxigeno, aluminio y estafio. Una
sustancial fraccion volumétrica de particulas coherente de a, pueden precipitar en la fase o
envejeciendo por 500 ° C (Ti-6Al-4V, IMI 550), a 550 ° C (IMI 685), a 595 ° C (Ti). 6242), o
incluso a 700 ° C (IM1 834) [3, 6, 12].

2.3. Elementos estabilizadores de fase

Los elementos de aleacion en el titanio se clasifican como estabilizadores de fase a, B y neutros, en
funcion de sus efectos sobre la temperatura de transformacion (T;). Clasificacion de elementos
estabilizadores:
e Neutrales: el Sny Zr, estos elementos no afectan la temperatura de transformacion de fase
(Tp).
e [Estabilizadores de fase a: el Al, O, Ny C. Aumentan la estabilidad de la fase o a temperatura
de transformacion mas elevada, permitiendo coexistir la fase o y § a temperaturas elevadas.
e Estabilizadores de fase j3:

o Isomorficos, el Mo, V, Ta'y Nb, disminuye la temperatura de transformacion (T)
de la fase B, permitiendo coexistir la fase o y  a temperaturas menores. ademas de
tener mayor solubilidad en el titanio.

o Eutectoides, el Fe, Mn, Cr, Co, Ni, Cu, Si y H, pueden dar lugar a la formacion de
compuestos intermetalicos [3].

En la Figura 2.2 se observa la clasificacion de los tres grupos. La variacion de estas fases a traves
de la adicién de elementos estabilizadores y tratamientos térmicos son la base del desarrollo de las

aleaciones de titanio [1, 3, 7, 12].
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Figura 2.2 Influencia de los elementos de aleacidn en los diagramas de fase titanio [3].

2.4. Textura en aleaciones de titanio

La textura cristalografica es la tendencia de los planos principales en asumir una orientacién
preferencial. En las aleaciones de titanio la textura se presenta principalmente en la fase o, la cual
es provocada por deformacion mecéanica, recristalizacion, crecimiento de grano o transformacion
de fase. Esencialmente, la orientacidn de la fase a es el plano (0001), el cual puede ser paralelo o

perpendicular al plano de deformacion, como se muestra en la Figura 2.3 [3, 7].

,

0 4/ o
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Figura 2.3 Textura basal y transversal de aleaciones de titanio [3].




En las microestructuras de la aleacién Ti-6Al-4V la textura cristalogréafica puede variar una de la
otra dependiendo del modo de deformacion. Los dos modos basicos de deformacion considerados
son: i) flujo de material axial, por ejemplo, laminacion uniaxial; y ii) deformacién radial, por

ejemplo, laminado multidireccional o forjado [3].

2.5. Aleacion Ti-6Al1-4V

Es una aleacion del tipo o + B, con 6% de aluminio estabilizador de la fase a y 4% de vanadio
estabilizador de la fase . La aleacion Ti-6Al-4V es la mas empleada debido al buen balance de sus
propiedades mecanicas, como se puede observar en la Tabla 2.1. Ademas, es resistente a la
corrosion, rigidez y tenacidad. Debido a sus propiedades, es empleada en el 80% de los casos en la
industria aeroespacial, 3% en el area biomédica (protesis) y el resto es usada en las industrias
automotriz, marina y quimica [3, 7, 12, 13, 19].

A temperatura ambiente, la microestructura de equilibrio principalmente consiste de fase o (hcp)
con fase B retenida (bcc). Los principales parametros microestructurales que afectan las
propiedades mecéanicas de las microestructuras de la aleacién Ti-6Al-4V son la fraccion
volumétrica de las fases a y B, morfologia, arreglo cristalografico, tamafio de grano de 3, tamafio

de colonias, espesor del limite de grano de la fase o y martensita templada [3, 9].

Tabla 2.1 Propiedades mecénicas de la aleacion Ti-6Al-4V [3].

Modulo | Esfuerzo | Esfuerzo Tenacidad a
de Young | de fluencia | de tension la fractura
Ts | Dureza E YS TS Elongacion Kic
Aleacion | [°C]| [HV] | [GPa] [MPa] [MPa] [%] [MPa m*?]
Ti-64 995 | 300-400 | 110-140 | 800-1100 | 900-1200 13-16 33-110

Los tratamientos térmicos se usan para ajustar los parametros microestructurales antes
mencionados, y asi modificar las propiedades mecanicas de la aleacion. Siendo una aleacion
sensible a los tratamientos térmicos, en la Figura 2.4 se presenta un diagrama de transformacion
correspondiente a la aleacién. Un tratamiento de solucidon seguido de un envejecido precipita o,
dando como resultado una mezcla de a y B en una matriz de B retenida o transformada [1, 3, 9, 16].
Dependiendo de su aplicacion, la aleacion Ti-6Al-4V presenta mayores contenidos de oxigeno y

nitrégeno causando incremento en la resistencia, por el contrario, a menor contenido de aluminio,
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oxigeno y nitrogeno mejora la ductilidad, resistencia a la fractura, corrosion y crecimiento de grieta
[7]. El aluminio aumenta la resistencia a la tensién, fluencia y médulo elastico. EI méximo
fortalecimiento que puede lograrse con el aluminio es limitado, porque por encima del 6% de

aluminio promueve el orden y precipitacion de particulas a,, que esta asociado con la fragilizacion

[1].
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Figura 2.4 Diagrama de transformacion de fase ternaria Ti-6Al-V [3].

2.6. Microestructura de la aleacion Ti-6Al1-4V

La aleacién Ti-6Al-4V, puede presentar diferentes microestructuras dependiendo del arreglo de las
fases alfa (o) y beta (). Dependiendo de las condiciones del tratamiento térmico y velocidad de
enfriamiento las microestructuras que se pueden obtener se dividen en varios tipos, llamadas,

laminar, equiaxial y bifésica [3, 6, 9, 11, 12].

2.6.1. Estructura laminar

La microestructura laminar, como se observa en la Figura 2.5, se puede obtener en la etapa final de
un tratamiento de recocido en el campo de la fase P (recristalizacion de B), con enfriamientos lentos
en la zona biféasica desde una temperatura ligeramente mayor a la temperatura de transformacion

T;. El resultado de esta estructura varia dependiendo del modo y tipo de enfriamiento, para

11



velocidades lentas la estructura es ligeramente gruesa (referida como alfa laminar), los
enfriamientos al aire producen alfa acicular fina, mientras que velocidades intermedias desarrollan
una estructura Widmanstéten [3, 11, 17, 20]. Se ha reportado que una microestructura laminar de
la aleacidn Ti-6Al-4V presenta resistencia a la propagacion de grietas por ciclos altos de fatiga y
tenacidad a la fractura [21].

2.6.2. Estructura equiaxial

La estructura equiaxial, es resultado de un proceso de deformacién de trabajo mecanico, donde se
deforma plasticamente la estructura laminar, generando dislocaciones que permiten la
recristalizacion completa. Existen dos formas para obtener una microestructura equiaxial como la
que observamos en la Figura 2.6, la primera es mantener la temperatura de recocido de 955°C por
una hora y tener una velocidad de enfriamiento baja. La segunda forma es recristalizar a una
temperatura tan baja que la fraccion del volumen de la fase alfa sea suficiente para generar la
microestructura. En el caso de la aleacién Ti-6Al-4V, la temperatura de recristalizacion esta entre
780°C a 850°C [3, 13, 20, 22].
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Figura 2.6 Estructuras equiaxiales de la aleacion T| 6AIl-4V por (@) recomdb (b) recristalizacion
[20].

2.6.3. Estructura bifdsica

La microestructura bifasica consiste en granos de la fase alfa aislados en una matriz beta
transformada, como se muestra en la Figura 2.7.

Figura 2.7 Estructura blfa5|ca de la aleacmn Ti-6Al-4V [6].

El proceso de obtencidn de esta microestructura consiste en cuatro pasos: i) la homogenizacion de

la fase B con su correspondiente enfriamiento, ii) deformacion en caliente en la fase o + B, iii)
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recristalizacion en la fase o + B con enfriamiento y iv) al final un envejecido. La mejor forma de

obtener estas estructuras es mantener la temperatura de solucion a 955°C durante 1 hora templado

en agua y posteriormente envejecer a 600°C durante 4 horas y enfriar con aire [3, 13, 17, 20, 22].

2.7. Tratamiento térmico para la aleacion Ti-6A1-4V

Un tratamiento térmico es el cambio de estructura y propiedades de la aleacién, que se consigue

mediante el calentamiento hasta una determinada temperatura, exponiendo la aleacion a esta

temperatura durante cierto tiempo y el enfriamiento posterior a una velocidad controlada.

Los tratamientos térmicos tienen los siguientes propdsitos:

e Reducir el esfuerzo residual (relevador de esfuerzos).

e Producir una combinacién Optima entre la ductilidad, maquinabilidad y estabilidad

dimensional y estructural (recocido).

e Incrementar la resistencia (tratamiento de solucidn y envejecimiento).

e Optimizar propiedades como tenacidad a la fractura, resistencia a la fatiga y resistencia a la

fluencia en altas temperaturas.

Tabla 2.2 Tratamientos térmicos para la aleacion Ti-6Al-4V [1].

Tratamiento térmico

Procedimiento

Microestructura

Recocido duplex

Se trata de 50 a 75°C por debajo de
T;, se enfria al aire y se envejece de

2-8 h entre 540-675°C.

a, Widmanstaten o + f.

Tratamiento de
solubilizacion y
envejecido

Se trata a 40°C por debajo de Tj, se

enfria en agua y se envejece de 2-8 h
entre 535-675°C.

o, mas una mezcla templada
dea’ oa+p.

Recocido beta

Se trata a 15°C por encima de T, se

enfria al aire y se estabiliza entre
650-760°C durante 2 h.

Coloniadea+ By
microestructura
Widmanstatten.

Beta templada

Se trata a 15°C por encima de T, se

enfria en agua y se templa entre 650-
760°C durante 2 h.

o’ templada.

Recocido de
recristalizacion

A 925°C durante 4 h, enfriando a
50°C/h hasta 760°C, enfriar con aire.

Granos equiaxiados de a con
B en los puntos triples de los
limites de grano.

Laminado recocido

Deformacion en caliente en la fase a
+ B mas recocido a 705°C durante
30min y enfriar con aire frio.

Recristalizacion incompleta
de a con fraccion de
volumen pequefia de

particulas f3.
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La aleacion bifasica, Ti-6Al-4V, exhibe endurecimiento por envejecido a partir de la
descomposicion de la fase B. Siendo esta aleacion una de las mas versatiles, ya que en ciertas
microestructuras pueden ser mejoradas mediante tratamientos en las fases f y a + . En la Tabla

2.2, se observan los deferentes tratamientos a los que es sometida esta aleacion [1].

2.7.1. Tratamiento térmico de envejecido

El endurecimiento por envejecido o endurecimiento por precipitacion, es generado por una fase
cuya estructura cristalina y arreglo atdbmico tiene una relacion coherente con la matriz de la cual se
formd. El endurecimiento por precipitacion presenta algunas ventajas como incrementar el esfuerzo
de tension de materiales metélicos sin provocar cambios significativos de densidades. Este
tratamiento consta de tres pasos: i) tratamiento por solucion, ii) templado y iii) envejecimiento [23].
El endurecimiento por envejecido es el paso final en el tratamiento térmico de las aleaciones de
titanio. Consiste en recalentamiento a una temperatura de envejecido entre 425°C y 650°C, ademas
causa la descomposicion de la fase sUper saturada P retenida después del enfriamiento. Las
temperaturas y tiempos de envejecimiento para la aleacion Ti-6Al-4V se presentan en la Tabla 2.3.
Un endurecimiento por envejecido a la temperatura o cerca a la temperatura de recocido resultara
en un sobre envejecimiento, esta condicion es Ilamada tratamiento por solucion y sobré-envejecido

(o STOA por sus siglas en inglés) [24].

Tabla 2.3 Temperatura y tiempo de tratamiento térmico de endurecimiento por envejecido [24].

. Temperatura | Tiempo de Modo de Temperatura de Tiempo de
Aleacion - - Ny S e
de solucion solucion | enfriamiento | envejecimiento envejecido
Ti-6Al-4V | 955-970°C 1h Agua 480 - 600 °C 2-4h

La aleacion Ti-6Al-4V, al ser envejecida en el rango de 500°C a 600°C, precipitan particulas

intermetalicas o, de tamafio nanométrico homogéneamente distribuidas en la fase o, lo cual

provoca una mejora en las propiedades mecanicas. El tamafio y el espacio entre las particulas

intermetélicas a, son afectados por la concentracion de aluminio, la temperatura y tiempo de

envejecido [6, 13].
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2.8. Ensayos no destructivos
2.8.1. Termoelectricidad

La termoelectricidad se define como la rama de la ciencia y de la tecnologia asociada a la
generacion de una fuerza electromotriz a partir de un diferencial de temperatura. Es un fenémeno
fisico basado en el efecto Seebeck, el cual, puede discutirse convenientemente con referencia al
esquema de un termopar, considerando circuito formado por dos electrodos conductores disimiles
que estdn conectados eléctricamente en serie. Si las puntas de los electrodos mantienen una
diferencia de temperatura en un circuito abierto, se genera un diferencial de voltaje que esta dado
por AV = SAT, donde S es el coeficiente Seebeck [25, 26].

El coeficiente Seebeck, conocido también como potencial termoeléctrico (PTE), es una propiedad
del material que depende principalmente de la composicion quimica del material. Ademas, presenta
variaciones por diferentes fendmenos como la fatiga, precipitacion de carburos y de segundas fases.
Es posible determinar el coeficiente de Seebeck para cada material formando una unién con un
metal de referencia. Los valores del coeficiente Seebeck se definen como el cociente entre el voltaje
generado en el termopar (AV) y la diferencia de temperatura (AT) entre sus extremos, como se
muestra a continuacion [25-27]:

AV
S=—o 1
AT @)

Donde S es el potencial termoeléctrico del material, AV es la diferencia de voltaje y AT es la
diferencia de las temperaturas, las unidades con las que se mide el potencial termoeléctrico
generalmente son pVK™. El signo del coeficiente es positivo si la corriente inducida por el
diferencial de voltaje generado fluye en sentido de las manecillas del reloj [26, 27].

Ademas del efecto Seebeck, la termoelectricidad presenta dos efectos mas, el Peltier y el
Thompson. Fue W. Thompson (Lord Kelvin) quien establecid una relacion entre los tres fenémenos
los cuales se describen a continuacion:

e El efecto Peltier: se considera una situacién inversa al efecto Seebeck, se emplea una fuerza
electromotriz externa que induce una corriente eléctrica en el circuito de un termopar, lo
que produce un calentamiento en uno de los electrodos y un enfriamiento en otro. La
relacién entre la corriente eléctrica inducida y el calentamiento define al coeficiente Peltier
dado por:

[1=ST (2
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Donde IT es el coeficiente Peltier, S es el coeficiente Seebeck y T es la temperatura absoluta.
e EIl efecto Thompson: se relaciona con la tasa de generacion de calor que resulta de la
corriente eléctrica inducida en el circuito del termopar.

AS

T ©)

="

Donde n es el coeficiente Thompson, T es la temperatura absoluta, AS diferencial del
coeficiente Seebeck y AT diferencial de temperatura.
La suma de los efectos Thompson y Peltier son considerados como una buena aproximacion del
efecto Seebeck [25, 26].

2.8.1.1. Técnica de potencial termoeléctrico

Es una técnica convencional sensible Gnicamente a variaciones intrinsecas del material. Por lo cual,
la medicion en un espécimen no es afectada por efectos geométricos entre ellos tenemos a la forma,
tamano y calidad de superficie (rugosidad). Todas las técnicas termoeléctricas son basadas en el
efecto Seebeck que es empleado en el funcionamiento de los termopares [28].

El fendmeno de termoelectricidad estd ligado con los efectos microestructurales del material,
debido a la cinética de difusion de electrones a través del material. Siendo sensible a una variedad
de propiedades del material que pueden afectar la medicion, siendo la principal la composicién
quimica, ya que esta ejerce el efecto mas fuerte en las propiedades termoeléctricas [28-30].

Se observa en la Figura 2.8 un diagrama que muestra en forma esquematica la medicion de
potencial termoeléctrico, mediante la técnica de contacto, se mide la diferencia de potencial que
generalmente esta en el rango de los micro-voltios, y el cual es creado generalmente por el contacto
que se realiza entre la muestra y dos puntas metélicas, una de ellas a temperatura ambiente (punta
fria) y la otra que es calentada por medio de una resistencia (punta caliente). Esto provoca un

diferencial de temperatura a lo largo de la muestra [30, 31].
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Figura 2.8 Diagrama que muestra en forma esquematica la medicion de potencial termoeléctrico
(PTE), técnica de punta caliente [31].

2.8.2. Ultrasonido

El ultrasonido es una vibracién mecanica que viaja a través de un medio fisico elastico y se genera
a partir de un oscilador mecéanico (cristal piezoeléctrico) que vibra en el rango ultrasonico,
usualmente, este tipo de cristales generan un tipo de vibracidn si son excitados mediante un pulso
eléctrico el fendmeno de piezoelectricidad es inverso, es decir que, si se le aplica una vibracién
mecanica, el cristal genera un voltaje eléctrico.

En su paso por el material, el pulso ultrasonico, interactdia con su microestructura; producto de esta
interaccidn, ocurren una variedad de fendmenos; entre algunos de ellos estan, la dispersion de la
velocidad ultrasonica (dependencia de la velocidad del sonido en la frecuencia de inspeccion),
atenuacion de la onda ultrasonica (pérdida de la energia acustica), difraccion del haz ultrasénico,
cambios de modo, entre otros. El uso del ultrasonido como prueba no destructiva ha sido extenso
y principalmente en la deteccion de discontinuidades (defectos) en componentes que han estado en
servicio durante cierto tiempo y en inspeccion de uniones soldadas.

Cuando una onda ultrasonica se propaga en un medio, las particulas de este medio experimentan
desplazamientos elasticos. Estos desplazamientos dependen de del tipo 0 modo de onda que se
propague, los modos mas comunes en la caracterizacion de materiales son: i) ondas longitudinales

o de compresion, ii) ondas transversales o de corte y iii) ondas superficiales o de Rayleigh.
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Las ondas longitudinales o de compresion se caracterizan porque las particulas del material vibran
en la misma direccion en la que la onda ultrasonica se propaga. En este tipo de onda, la velocidad
es mas alta y pueden propagarse en solidos y liquidos, son empleadas en la caracterizacion de
materiales, en la medicion de espesores y deteccion/evaluacion de discontinuidades. Las ondas
transversales o de corte se caracterizan porque las particulas del material vibran transversalmente
a la direccion en que la onda ultrasonica se propaga. Estas ondas se propagan aproximadamente a
la mitad de la velocidad de la onda longitudinal y no pueden propagarse en liquidos. Las ondas
superficiales o de Rayleigh se desplazan sobre la superficie del material y su penetracion en el

medio es aproximadamente una longitud de onda [32].

2.8.2.1. Velocidad ultrasénica

Para el desarrollo de la ecuacién basica que gobierna la propagacion de ondas en muchos sistemas
mecanicos, se utiliza el méas simple, se trata de la propagacion de onda en una barra elastica delgada

como la que se muestra en la Figura 2.9.

1 1
a) i i
X ,_ dx J
b)
<+ —>
<+ — oF
F < — F+—dx
<+ —> OX
<+— —>
e dx »|

~ ]
Figura 2.9 Barra delgada (a) desplazamiento u y con coordenadas x de una seccion, y (b)
esfuerzo actuante en un elemento diferencia de barra.

Aplicando condiciones de equilibrio y la segunda ley de Newton F = ma en el elemento de la

varilla;
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-F+F+6—Fdx=ma 4)
OX

Pero se sabe que, de mecanica de materiales F = cA; y que m = pV y V = Adx. La ecuacion (4) se

puede escribir:

2

2
oA+ 2% dxA- oA = pAdx Y (5)
OX ot

Aqui, A es el area de la seccidn transversal y p es la densidad de masa. Esta ecuacion se reduce a:

oo o%u
g el 6
ox o (©)
Aplicando la ley de Hook para un material elastico se tiene que:

oc=Ee (7
Donde ¢ es la deformacion del material y esta definida como:
ou
=— 8
P (8)

En mecanica de materiales la deformacion unitaria € se define como £ = AL/ L. En este analisis se
hace, Au = AL, Ax = L lo que lleva a € = Au/ Ax. Tomando esto en forma diferencial seria € = du/
dx. Ya que el desplazamiento u = u(x,t), depende de dos variables, se hace uso de derivadas

parciales para tener € = du/ox. Se sustituye (8) en (7) y el resultado en (6), da lo siguiente:

o(_éu o°u
— | E— |=p— 9
ax( axj ot? ®)
Simplificando se obtiene la siguiente ecuacion para una barra delgada:
ou _ &%
g2 10
ox? o 10)

Donde E es el médulo de Young, definiendo ¢ = E/p como la velocidad de la onda, la ecuacion

ou_ 1(0%
o ol ot (1)
1

La ecuacién (11) es conocida como la ecuacién de onda, esta ecuacion representa la propagacion

(10) puede escribirse como:

de una onda en una dimension. Demostrando que la velocidad de propagacion de una onda depende
unicamente de la magnitud del modulo E elastico y de la densidad p del material en cuestion.
Generalmente, puede describirse para cualquier tipo de polarizacion de onda mediante la ecuacion

de onda (11), donde u seria el desplazamiento aculstico general en una direccion arbitraria de
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polarizacién. Esta ecuacion gobierna todos los tipos de propagaciéon de onda en una dimension.
Para una barra delgada en direccion x, o, = Ee¢, (6, = 6, = 0) y la velocidad de la onda longitudinal
esta descrita por ¢® = E/p. La velocidad de la onda depende de la geometria y dimensiones del
medio, por ejemplo, en una barra delgada, conforme se propaga la onda, el material es libre para
moverse en direcciones laterales de acuerdo al efecto de Poisson. En cambio, cuando una onda se
propaga en una placa delgada, por ejemplo, tomemos como referencia que esta placa es paralela al
plano x-y (g, = 6, = 0), el esfuerzo incrementa en la direccién x por el efecto de Poisson de acuerdo
a
E

= €
X X
1-v?

Donde v es coeficiente de Poisson, y también la velocidad longitudinal de la placa incrementa un

(12)

(¢

poco mas que la de una barra delgada (para un valor de v=0.3).

g Chaa_ . 1.05¢,., (13)

S (RSP

Pero, para una onda longitudinal que se propaga en un medio infinito, el efecto de Poisson aumenta

aln mas el esfuerzo.

o, = E €, = Ed-v) € (14)
* . v 7 (L+v)(1-2v) "
1-v

Sustituyendo (8) en (14) y el resultado en (6), se tiene:

a( E(L-v) auJ_ 0%

x| v 1-2v)ax | o (19

Sustituyendo y simplificando, la ecuacion (15) puede escribirse como:

o ot ) T\ pLrv)I-2v) 10

Esta es la forma de la ecuacion de la velocidad de una onda longitudinal que se propaga en un

medio, donde v es el coeficiente de Poisson.
La ecuacion (11) puede ser derivada para la propagacion de la onda de corte, para ello, la fuente se
sujeta a las tensiones de corte periodicas y realizando asi vibraciones transversales a la direccion,

esto da como resultado:
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ov
Txy = I"LYXy’ YXy = & (17)

ov_ 1(0d% c - M 18
o' cla?) T \p (18)
En esta ecuacion p es el modulo de corte del material, pero el médulo de corte se puede expresar

en funcion del médulo de Young y coeficiente de Poisson:

E=2(1+v)u (19)
Sustituyendo la ecuacién (19) en (18), tenemos:

C, = _E 20

T\ 2p(l+v) (20)

2.8.2.2. Atenuacion ultrasénica

El fendmeno de atenuacion es la perdida (L) de la amplitud de la sefial ultrasénica al incrementarse
la distancia de propagacion de la onda en el material. En metales policristalinos, dicha pérdida se
daen los limites de grano, los cuales tienen diferentes orientaciones cristalograficas, donde debido
a la impedancia acustica entre los granos, la onda se dispersa al pasar de un grano a otro. La
medicion de la atenuacion debida a la dispersion presenta dificultades reales, especialmente en
materiales anisotropicos.
En la configuracion de pulso-eco, el coeficiente de atenuacion depende de la frecuencia de la onda
de dispersion a(w), y se puede calcular a partir de la transformada de Fourier de las sefiales de la
primera reflexion de la pared posterior F(w) y segunda reflexion de la pared posterior B(w),
utilizando la ecuacion (21).

o(w) = ?log {%% Rz} (21)
Donde d es el doble de la distancia de propagacion, D, y D, son la correccion por difraccion del

haz ultrasonico y R es el coeficiente de reflexion. La atenuacion ultrasonica de ondas longitudinales
a través de los mecanismos de dispersién de onda, es sensible al cambio gradual producido
tratamientos térmicos por lo cual, la técnica se ha aplicado para establecer el tamafio de grano de
materiales policristalinos, ya que el tamafio de grano influye en la mayoria de las propiedades

mecanicas del material. Generalmente, el coeficiente de atenuacién se describe como la suma de
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dos mecanismos de pérdida, uno es causado por absorcion de la onda y el otro por dispersion de la
onda. EI mecanismo de absorcion, consiste en que cuando la onda acustica llega al material este
absorbe la energia acustica transformandola en calor. La energia absorbida es una perdida
irreversible del campo acustico debido a que se disipa en el medio y es despreciable en materiales

policristalinos [33].

2.8.2.3. Medicién de atenuacioén

Para realizar la medicion de pulso eco, se calcula la perdida total a partir de dos ecos ultrasonicos,

E, y E, respectivamente, utilizando:

—_ El
Ltotal - 20|0910 {E_] (22)

2
Donde E; es la amplitud de voltaje del primer y segundo eco. Para poder medir el coeficiente de

atenuacion con alta precision, es necesario corregir la atenuacion total del experimento, el cual
consta de la suma de cuatro factores experimentales que afectan a la medicion y por los que deberan
realizarse correcciones antes de que el coeficiente de atenuacién pueda evaluarse a partir del
mecanismo de dispersion en el limite de grano. Dentro de los factores experimentales, se deberan
tomar en cuenta las pérdidas por impedancia acustica, y por difraccion del haz la cual es una pérdida
causada por la naturaleza del haz de sonido. La pérdida por impedancia (L) se relaciona con el
coeficiente de reflexion (R) que a incidencia normal se podra calcular a partir de las propiedades
fisicas de los medios y que afectan la transmision de las ondas de un medio a otro, para esto se
emplea la ecuacion (23).

R=(Z,-2,)/(Z,+2,) (23)
Donde Z, y Z, son las impedancias acusticas de los medios uno y dos respectivamente, y en el caso

de ser usados el primero y segundo eco de la pared posterior, se calcula mediante [33]:
1
Linp = 20109, (?j (24)

Para las pérdidas por difraccién, las cuales estan asociadas al ensanchamiento del haz del haz
ultrasonico y son funcion de la distancia de propagacién (z) transductor-muestra, frecuencia (f),
radio transductor (a) y el campo cercano del transductor (N), se podran calcular analiticamente
usando la siguiente ecuacion propuesta por Rogers y van Buren [34]:
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L, =1-e"*[J,(2n/s)+i, (2n/s) ] (25)

Donde s = 2nz/ka?, aqui z es la distancia del transductor a la pieza, a es el radio del transductor, k
= 2n/\ es el nimero de onda, J, y J;son funciones de Bessel de primer y segundo orden. Las

pérdidas por difraccion son pérdidas causada por aspectos geomeétricos [33, 34]. La pérdida causada
por la microestructura del material, y como se explicé anteriormente es causada por la dispersion
de la onda en la frontera de granos y proporcional a la distancia de propagacion. y se puede definir
mediante calcular siguiente ecuacion:

L = 2o0d (26)

material
Donde a. es el coeficiente de atenuacidn del material, la cual es una propiedad acustica del material.
Finalmente, d es la distancia de propagacion de onda en el medio. Para evitar un tipo de perdida
que esta asociada a la rugosidad, la superficie del material es lijada. El coeficiente de atenuacién

se calcula al usar las tres pérdidas asociadas al experimento usando la siguiente ecuacion.
Ltotal = I_D + Limp + Lmaterial (27)
Sustituyendo la ecuacion (26), y en la ecuacion (27), se despeja el coeficiente de atenuacion a, se

obtiene la siguiente ecuacion:

— L[otal - I‘D - Limp 28
T (28)

Con la ecuacion (28) se calcula de manera analitica el coeficiente de atenuacion del material [33].

2.8.3. Caida de potencial de corriente alterna (CPCA)

Para determinar las propiedades electromagnéticas lineales de un conductor, es decir, la
conductividad eléctrica y la permeabilidad efectiva, se pueden utilizar mediciones de caida de
potencial de corriente alterna (CPCA). La CPCA ha proporcionado a los ensayos no destructivos
un método fiable para el dimensionamiento de las grietas y un medio para monitorear el crecimiento
de las fisuras durante la fatiga. En una medicion de cuatro puntos, se utilizan dos electrodos de
corriente y dos electrodos de voltaje. Tipicamente, una zapata de prueba de cuatro electrodos es
utilizada para esta medicion, se induce una corriente eléctrica en la muestra a través de un par de
electrodos y la diferencia de tension resultante entre otros dos puntos en la superficie se mide
usando un segundo par de electrodos que mantiene contacto con el material. En inspecciones de
caida de potencial, es limitada a cierta profundidad en la superficie, la cual se controla mediante la

frecuencia, haciendo uso de la ecuacion siguiente [35, 36] :
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5= —1 29)

\/ frpo

Donde p es la permeabilidad magnética, ¢ es la conductividad del material y f es la frecuencia de

la corriente inducida. La medicion de la resistividad eléctrica esta relacionada con la conductividad
eléctrica y con la separacion de las puntas que tienen contacto con el material, por la siguiente
ecuacion:

N
Ry=— (1 \/5] (30)

Donde R, es la resistividad eléctrica, a es la separacion de las dos puntas que inducen la corriente

al material y o es la conductividad eléctrica [36]. En la Figura 2.10, se muestra esquematicamente
una medicién de cuatro puntos, en la que se utilizan dos electrodos de corriente y dos electrodos
de voltaje. Es una zapata de cuatro electrodos se emplea para la medicion, induciendo una corriente
eléctrica en la muestra a través de un par de electrodos y la diferencia de tension resultante entre
otros dos puntos en la superficie se mide usando un segundo par de electrodos que mantiene

contacto con el material.

Figura 2.10 Esquema de zapata para medicion de caida potencial de cuatro puntos. La corriente
alterna se aplica a través de un par de puntos. La caida de potencial se mide con el par de puntas
restantes.
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2.9. Estado del arte

Lee y col. [6], estudiaron como afecta el sobre-envejecido en los esfuerzos de tension y tenacidad
a la fractura de una aleacion Ti-6Al-4V. Los autores llevaron a cabo diferentes tratamientos
térmicos para obtener tres microestructuras que se muestran en la Figura 2.11. La microestructura
Widmanstatten la obtuvieron manteniendo la pieza a 1050°C, arriba de la temperatura de
transformacion, por una hora y la enfriaron dentro del horno. Para la microestructura equiaxial
elevaron la temperatura a 950°C, en la region a. + B, por una hora y la dejaron enfriar en el horno.
Mientras que la microestructura bifasica se mantuvo a 950°C por una hora y la enfriaron en agua,
posteriormente la envejecieron por 4 horas a 600°C y dejaron enfriar a temperatura ambiente.
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Realizaron el tratamiento térmico de sobre-envejecido a 500°C por 200 horas para precipitar
particulas finas de o, en las tres diferentes microestructuras. Reportaron la presencia de la

26



precipitacion mediante imagenes de microscopia electronica de barrido como se muestran en la
Figura 2.12.
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Figura 2.12 Micrografias de microestructuras (a) Widmanstatten, (b) equiaxial y (c) bifasica,
mostrando particulas finas de a2 (TisAl) distribuidas homogéneamente en la fase a [6].

Los resultados de las pruebas de tensidn para las microestructuras sin sobre-envejecido, mostraron
que la microestructura bifasica presenta el esfuerzo Gltimo a la tension y el esfuerzo de cedencia
mas alto, esto se le atribuye a la martensita templada dentro de su microestructura, mientras que la
microestructura equiaxial presenta la mayor elongacion. Para las microestructuras sobre-
envejecidas, en la microestructura bifasica el esfuerzo Ultimo de tension y de cedencia
disminuyeron, en cambio la elongacién increment6. Esto lo atribuyeron a que el reblandecimiento
de la martensita templada provocado por el largo tiempo de sobre-envejecido es mayor que el
endurecimiento por las particulas finas precipitadas. Concluyendo que la estructura bifésica

muestra una gran resistencia a la tension.
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Por otra parte, la tenacidad a la fractura de las tres microestructuras sobre-envejecidas disminuyo
un poco, debido a la reduccion a la resistencia de la fractura por el largo tiempo del tratamiento

térmico, a pesar del efecto de endurecimiento por la precipitacion de particulas finas a.,.

Lee y col. [13], precipitaron particulas intermetalicas o, muy finas en una microestructura equiaxial

y una biféasica, debido al sobre-envejecido de una aleacion Ti-6Al-4V. Observaron cambios en
propiedades mecanicas mediante pruebas de dureza y tension. La Figura 2.13, muestra los
resultados de la variacion de la dureza Vickers (VH) en funcion del tiempo de envejecido a 545°C
para ambas microestructuras (bifasica y equiaxial). El incremento de dureza es mayor en la
microestructura equiaxial en las primeras 100 horas de envejecido, mientras que la microestructura
bifasica tiende a incrementarse ligeramente, a pesar de esto la microestructura bifasica presenta

mayor dureza, debido a la presencia de martensita templada dentro de su microestructura.
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Figura 2.13 Variacién de la dureza Vickers en funcién del tiempo de envejecido [13].

Los resultados de las pruebas de tension de las microestructuras con y sin envejecido se muestran
en la Tabla 2.4. Mostrando que la microestructura equiaxial presenta buena resistencia a la tensién
y elongacion, debido a la presencia de granos alfa finos y equiaxiados. Mientras la microestructura

bifasica presenta mayor esfuerzo de fluencia y esfuerzo altimo a la tension, debido a la formacion
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de martensita templada en la microestructura. Pero la elongacion es menor en la microestructura

bifésica.

Tabla 2.4 Resultados de ensayos de tensidn de las microestructuras de la aleaciéon Ti-6Al-4V

[13].
L Esfuerzo ultimo a la -
. Limite elastico . Elongacion
Microestructura [MPal] tension [%]
[MPa]

Equiaxial sin envejecido 872 959 15.1
Bifasica sin envejecido 1070 1134 10.7
Equiaxial envejecido 926 962 17.3
Bifasica envejecido 1020 1054 15.0

Rana y col [37], estudiaron la precipitacion de cobre en un acero libre de intersticiales a través de
la técnica de PTE. La precipitacion de cobre la realizaron mediante un envejecimiento a distintos
tiempos de permanencia a 500°C y 550°C. En sus experimentos, reportaron que las mediciones de
PTE incrementaron bruscamente en las primeras horas de envejecido, cuando el cobre precipita en
solucion solida; alcanzando su saturacion de 4 a 8 horas como se muestra en la Figura 2.14. El
aumento de los valores de PTE son mas elevados en la temperatura de 550°C que a 500°C, lo
relacionaron a que existe mayor difusion de atomos de cobre a 550°C, lo cual incremento la
cantidad de precipitados de cobre. El incremento de potencial termoeléctrico en el envejecido
prolongado (mayor a 8 horas), lo atribuyeron a la pérdida de coherencia de los precipitados de

cobre con la matriz del acero.
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Figura 2.14 Incremento del potencial termoeléctrico debido a un envejecido de 500°C y 550°C,
recuadro: envejecido de 500°C a tiempos més largos [37].
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Celaday col. [38], estudiaron el comportamiento de un acero inoxidable endurecido por envejecido
a 450°C por 72 horas. El endurecimiento por precipitacion lo evaluaron relacionando la
microdureza Vickers (HV), potencial termoeléctrico (PTE) y pruebas de tension. El acero
inoxidable exhibié un continuo endurecimiento durante el tiempo de envejecido, incrementando su
dureza 300 Hv. Reportaron que la microdureza Vickers, comparada con las mediciones de PTE, es
mas sensible para detectar las etapas iniciales de envejecido. Mientras que, en etapas mas
avanzadas el PTE mostro mayor sensibilidad a la deteccion de atomos en solucion solida y
precipitacion de particulas. En la Figura 2.15, se muestran los resultados de las técnicas sensibles
a los cambios microestructurales (potencial termoeléctrico y microdureza Vickers), ocurridos por
el envejecido. Se puede observar un incremento de dureza y PTE con respecto al tiempo de

envejecido, debido a la presencia de precipitados en la matriz del acero inoxidable.
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Figura 2.15 Efecto del tiempo de envejecido en microdureza Vickers y PTE a una temperatura
de envejecido de 450°C. Las flechas indican cambio de pendiente [38].

Carreon y col. [39], investigaron los factores que afectan la variacion de la atenuacion ultrasonica
en dos diferentes microestructuras de la aleacion Ti-6Al-4V, Widmanstatten y equiaxial.
Realizaron un envejecido de 545°C a diferentes tiempos para precipitar particulas intermetalicas

a, dentro de la fase a. En la Figura 2.16 muestran la relacion entre la atenuacion ultrasonica y la
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frecuencia en las diferentes microestructuras, reportaron que la atenuacion ultrasonica es sensible

a la frecuencia e incrementa en el rango de frecuencias presentado. Ademas, observaron que la

atenuacion ultrasonica varia en las dos microestructuras para una misma frecuencia.

La medicion de la atenuacion incremento al aumentar el tiempo de envejecido, al igual que la

fraccion de precipitados. Mientras que, el tamafio de grano se mantuvo a lo largo del tiempo de

envejecido para cada microestructura, por lo cual, atribuyeron el incremento de la atenuacion

principalmente a la precipitacion o, distribuida en la fase a.
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Figura 2.16 Atenuacién ultrasénica vs. frecuencia, en muestras de Ti-6Al-4V con
microestructuras (a) Widmanstatten y (b) equiaxial envejecidas y sin envejecer [39].
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Gheysarian and Abbasi [10], estudiaron el efecto del tratamiento de envejecido en la
microestructura y comportamiento mecanico de una bifasica de la aleacién de titanio Ti-6Al-4V.
Los autores evaluaron tres diferentes tratamientos térmicos para obtener la microestructura
bifasica, como se muestran en la Figura 2.17. Los tratamientos térmicos de las tres muestras fueron:
la muestra “A” la solubilizaron a 950°C por una hora y la enfriaron en agua, la muestra “B” la
solubilizaron a 950°C por una hora y enfriaron en agua, después fue envejecida a 550°C durante 4
horas y la enfriaron en aire a temperatura ambiente. Por Gltimo, la muestra “C” la solubilizaron a
950°C por una hora y enfriaron en agua, la recocieron a 700°C por dos horas y envejecida a 550°C
durante 4 horas y la enfriaron en aire a temperatura ambiente.

Figura 2.17 Microestructuras correspondients a) muestra A, b) muestra B y ¢ ) muestra C,
obtenidas en microscopio Optico [10].

Realizaron probetas de tensidn basadas en la norma ASTM-ES8. En la Figura 2.18, se muestran los
resultados que obtuvieron en los ensayos de tensidn que realizaron. Reportaron que el esfuerzo
Gltimo a la tensidn de las muestras A 'y B son mayores a la de la muestra C, pero presentaron menor
ductilidad. La baja ductilidad las muestras A y B las relacionan a la estructura martensitica, siendo
en la muestra B la mas fragil al formarse martensita templada (formacion de fase a retenida en la
fase B) durante el envejecido. Por otra parte, la ductilidad de la muestra C la atribuyen a la
descomposicion de la microestructura martensitica debido al recocido previo al envejecido.
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Figura 2.18 Curvas esfuerzo-deformacién de las muestras A, B 'y C [10].
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CAPITULO 3. DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.1. Material y composicion quimica

Se cortaron doce muestras de una placa de 12.7 mm de espesor con dimensiones mostradas en la
Figura 3.1, las dimensiones fueron consideradas de acuerdo a las técnicas no destructivas que se

emplearon. La composicién quimica de la aleacion se muestra en la Tabla 3.1.

60

50

12.7

3

Figura 3.1 Diagrama esquematico de la muestra usada en ensayos no destructivos, cotas en mm.

Tabla 3.1 Composicion quimica de la aleacion Ti-6Al-4V (% en peso), certificada por “VSMPO-
AVISMA Corporation”.

Al \ Fe H N ) C Y Ti
6.48 4.15 0.18 | 0.0010 | 0.004 | 0.180 | 0.004 | <0.001 | Balance

3.2. Obtencion de microestructuras

Las microestructuras bifasica y equiaxial se obtuvieron mediante tratamientos térmicos reportados
en la literatura. La microestructura bifasica es el tema principal de estudio en el presente trabajo de
investigacion. En cambio, la microestructura equiaxial se eligid para comparar propiedades
mecanicas y sensibilidad de los ensayos no destructivos en ciertos tiempos de envejecido donde se
obtuvieron cambios abruptos en los resultados de la microestructura bifasica. Ademas de
corroborar la reproducibilidad de las condiciones de los tratamientos térmicos seleccionados para
la obtencidn de las microestructuras, ya que algunas propiedades mecanicas no coincidieron con lo

reportado en la literatura.
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3.2.1. Microestructura bifasica

La microestructura bifasica se obtuvo manteniendo la temperatura 40°C por debajo de la

temperatura de trasformacion (Tg), es decir a 950°C durante 1 hora y se enfrio en agua,

posteriormente se mantuvo la temperatura a 600°C durante 4 horas y se enfrié a temperatura
ambiente, en la Figura 3.2 se muestra un esquema representativo del tratamiento térmico que se
Ilevd a cabo para la obtencion de la microestructura. El calentar la aleacién a la temperatura de
tratamiento de la solucion (950°C) produce una relacién més alta de la fase p. La division de las
fases o y B se mantiene mediante el enfriamiento. En el envejecido posterior, se produce la

descomposicion de la fase B inestable, proporcionando alta resistencia [3, 13, 17, 20, 22].
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Figura 3.2 Diagrama esquematico del tratamiento térmico para obtener una microestructura
bifésica.

3.2.2. Microestructura equiaxial

La microestructura equiaxial se obtuvo calentando la aleacion en el rango superior de la region a

+ B a 950°C durante 1 hora, posteriormente, se enfrio lentamente dentro del horno [3, 13, 17, 20,

35



22]. En la Figura 3.3 se muestra un esquema representativo del tratamiento térmico que se llevo a
cabo para la obtencion de la microestructura.
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Figura 3.3 Diagrama esquematico del tratamiento térmico para obtener una microestructura
equiaxial.

3.3. Tratamiento térmico de envejecido

Se realiz6 el tratamiento térmico de envejecido a una temperatura de 545°C para precipitar las

particulas intermetalicas o, dentro de la fase a [3, 17, 20]. Se llevo a cabo en un horno marca

VULCAN, donde se envejecieron las muestras destinadas a micrografia, ensayos no destructivos
y probetas de tensidn. Para la microestructura bifasica se eligieron tiempos de 0.5, 1, 10, 50, 100,
200, 480 y 780 h. Por otra parte, para la microestructura equiaxial se eligieron tiempos de 100 y
200 h como puntos de comparacion, ya que, en ambos tiempos existié un cambio abrupto en las
mediciones de la microestructura bifasica. La Figura 3.4 muestra un esquema representativo del

tratamiento termico de envejecido que se llevo a cabo para la precipitacion a,,
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Figura 3.4 Diagrama esquematico del tratamiento térmico de envejecido a diferentes tiempos.

3.4. Caracterizacion no destructiva
3.4.1. Medicion del potencial termoeléctrico (PTE)

Las mediciones de PTE se llevaron a cabo con el equipo marca Walker Scientific, Inc. modelo
ATS-6044T. Las mediciones se realizaron mediante la técnica de punta caliente, se emple6 un
electrodo de punta oro-cobre. La Figura 3.5 muestra un diagrama esquematico de la técnica punta
caliente, la cual consiste en utilizar dos puntas metélicas, una punta fria (aproximadamente 25°C)
y la otra con una temperatura mayor (aproximadamente 50°C), teniendo un diferencial de
temperatura entre ambas aproximadamente de 25°C. Se coloc6 primero la punta fria y después la
punta caliente con un tiempo aproximado de 3 segundos, tiempo suficiente para mostrar y capturar
los valores de micro-voltaje generado al cerrar el circuito. Se realizaron 50 mediciones en las
muestras destinadas a las mediciones de ensayos no destructivos. Se tomaron 25 mediciones en la
seccion superior de 60 x 50 mm?, al igual que en la parte inferior de la muestra. Los resultados de
micro-voltaje entregados por el equipo fueron convertidos a valores de potencial termoeléctrico

mediante una calibracion del equipo, la cual se describe en el siguiente subtema.
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Figura 3.5 Diagrama de potencial termoeléctrico (TEP), técnica de punta caliente.

3.4.1.1. Calibracion del equipo

Se realiz6 la calibracion correspondiente al equipo de potencial termoeléctrico para convertir los
valores de micro-voltaje medidos a valores de potencial termoeléctrico. Primeramente, se tomaron
los valores de potencial termoeléctrico ya conocidos de algunos materiales tales como: cobre,
alumel, chromel y Ti-6Al-4V, estos valores fueron obtenidos de referencias bibliograficas y son
mostrados en la Tabla 3.2. Posteriormente, se midieron estos materiales con el equipo y el electrodo

de punta oro-cobre, cuyos valores se muestran en la siguiente Tabla 3.3.

Tabla 3.2 Potencial termoeléctrico conocido de materiales.

Material Potencial termoeléctrico
[wV/°C]
Alumel -18.2
Chromel 22.4
Cobre 2.25
Ti-6Al-4V -4.9

Los valores anteriores fueron graficados para calcular la ecuacion de regresion lineal mediante
Excel, programa comercial, como se muestra en la Figura 3.5. El calculo del potencial

termoeléctrico se obtuvo empleando la ecuacidn de regresion lineal que se presenta en el grafico.
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Tabla 3.3 Mediciones de potencial termoeléctrico para calibracion.

Material Potencial termoeléctrico Micro-Voltaje medido
[nV/°C] [1V]
Chromel 22.4 -295.0
Caobre 2.25 22.0
Ti-6Al-4V -4.9 110.6
Alumel -18.2 283.8

Los valores anteriores fueron graficados para calcular la ecuacion de regresion lineal mediante

Excel, programa comercial, como se muestra en la Figura 3.6. El calculo del potencial

termoeléctrico se obtuvo empleando la ecuacidn de regresion lineal que se presenta en el grafico.
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Figura 3.6 Grafico de calibracién de la punta oro-cobre.

3.4.2. Medicion ultrasénica

Las mediciones ultrasénicas de velocidad de onda y atenuacion ultrasonica se realizaron en un

escaner ultrasénico con resolucion de 0.01mm. Realizando las mediciones en la microestructura

bifasica sin envejecer y a los diferentes tiempos de envejecido.
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3.4.2.1. Atenuacion

La medicion de atenuacién se realizé empleando la técnica de inmersién, usando el método de
pulso-eco. Se utilizd un osciloscopio marca Teledyne-Lecroy modelo HDO4034, un pulsador-
receptor marca Olympus modelo 5073PR y un transductor de inmersion de 20 MHz de frecuencia
marca Olympus modelo V317 y un cuarto de pulgada.

El arreglo experimental empleado para el método de pulso-eco se muestra en la Figura 3.7, la onda
ultrasonica viaja en el agua y golpea la muestra, la onda transmitida en la muestra interactia con
la microestructura antes de reflejarse en el transductor en la parte inferior de la muestra (sefial de
radio frecuencia, eco 1). Las amplitudes de los pulsos reflejados fueron usados para calcular el
coeficiente de atenuacion [33]. Los valores de amplitud de los ecos obtenidos del osciloscopio
fueron empleados en las ecuaciones (22) a (28), descritas en el Capitulo Il, corrigiendo a la
atenuacion bruta debido a factores experimentales que afectan la medicion, realizandose
correcciones debido a pérdidas por impedancia, rugosidad superficial y por difraccion del haz.
Obteniendo la medicion del coeficiente de atenuacion con alta precision en los diversos tiempos de

envejecido.
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Figura 3.7 Representacion esquematica de la técnica de inmersion pulso/eco [33].
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3.4.2.2. Velocidad de onda

La medicidn de las velocidades de onda se realiz6 mediante un osciloscopio marca Teledyne lecroy
modelo HDO4034, un pulsador-receptor marca Olympus modelo 5073PR y dos transductores para
medir las velocidades ultrasonicas: de corte y longitudinal. La velocidad ultrasonica de corte se
midio empleando un transductor de contacto de ondas de corte marca Olympus modelo V156 de
un cuarto de pulgada y 5 MHz de frecuencia, se us6 miel de abeja como medio de acople. La
velocidad longitudinal se midio con un transductor de contacto de ondas longitudinales marca
Olympus modelo L04413 y 5 MHz de frecuencia, como medio de acople se uso glicerina. Ambas

velocidades fueron medidas mediante la técnica de contacto, como se muestra en la Figura 3.8.

transductor

_ |
medio de acople\ |

onda de corte —»
= muestra

Figura 3.8 Representacion esquematica de la técnica de contacto.

La medicion realizada con el equipo permite conocer el tiempo que tarda en viajar la onda a través
del espesor de la muestra, el calculd de la velocidad de onda para ambas velocidades se realizé con
la ecuacion (31), usando el tiempo correspondiente a cada caso segun corresponda.

c=2d (31)

t
Donde c es la velocidad de onda, d es el espesor del material y t es el tiempo que tarda en viajar la
onda en el material. Por medio de las ecuaciones (32) y (33), se calcularon las propiedades

1-2["5]
SR DA (32)
2-2(‘:5]
Cq
_clp(l+v)(1-2v)

(iv)

mecanicas antes mencionadas.

A%

(33)
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3.4.3. Medicion de caida de potencial de corriente alterna (CPCA)

La medicion de caida de potencial de corriente alterna se llevo a cabo con el equipo SIM 921-
puente resistivo de AC. Los valores que entrega el equipo después de la medicion son de
resistividad eléctrica, por lo cual se empled la ecuacion (30) para obtener los valores de
conductividad. Por ultimo, se graficaron los valores de conductividad con respecto al tiempo de

envejecido.

3.5. Caracterizacion destructiva
3.5.1. Microdureza Vickers (HV)

La microdureza Vickers fue medida con un microdurémetro de marca Mitutoyo, se utiliz6 una
carga de 100 g para realizar las identaciones en las muestras. Para obtener la microdureza general
de la aleacion, se realizaron 20 mediciones con una separacion de 500 um entre cada identacion

con un tiempo de carga de 10 segundos por identacion.

3.5.2. Ensayo de tension

Los ensayos mecanicos de tension se realizaron en una maquina servohidraulica universal de
pruebas mecanicas marca MTS modelo Landmark con una capacidad de 100 kKN. Las probetas de
tension maquinadas siguieron la norma ASTM E8/E8M — 13?2 [40] , en la Figura 3.8 se muestran
las dimensiones de las probetas empleadas. La operacion de la méaquina MTS se realiz6 con el
programa Test Suite Elite, donde se ingresaron los pardmetros de velocidad del ensayo de 0.005
mm/s y frecuencia de adquisicion de datos de 1 Hz, asi como las mediciones de la probeta empleada

en el ensayo.

140mm

R50mm
40mm 32mm 40mm Tmm

10mm :llimm

Figura 3.9 Dimensiones de probeta de tension bajo la norma ASTM E8/E8M - 132 [40].
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Las mediciones de deformacion unitaria no se llevaron a cabo, debido a que el extensémetro que
se emplea para este equipo es de contacto y no podia exponerse al comportamiento fragil de las
probetas, provocando dafios en el equipo de medicién para deformacion. Obteniendo solamente

resultados de elongacion.

3.6. Caracterizacion microestructural
3.6.1. Microscopia optica (MO)

La preparacion de las muestras se llevo a cabo lijando las probetas mediante papel de lija de agua
desde nimero 80 hasta el nimero 2000, seguido de un pulido con pasta de diamante de 6 a 1 micras,
dejando las piezas con acabado espejo. Posteriormente, se realiz6 un ataque quimico con la
finalidad de revelar la microestructura de las muestras. Se utiliz6é un ataque quimico conocido como
Kroll (100 ml H,0O, 3 ml HF, 5 ml HNOj), durante un intervalo de tiempo entre 10 y 15 segundos,
enjuagando con alcohol seguido de agua destilada para limpiar la muestra. Por ultimo, fueron
observadas en el microscopio 6ptico. Con las imagenes obtenidas del microscopio optico se realizo

mediciones de tamafio de grano, usando el programa comercial “Sigma Scan Pro 5”.

3.6.2. Microscopia electronica de barrido (MEB)

Las muestras fueron llevadas a microscopio electronico de barrido marca JEOL modelo JS-6400,
operando con un voltaje de 15kV y una distancia de trabajo de 11.5 mm. La finalidad de esta técnica

fue detectar y determinar la presencia de la precipitacion a, en la fase a.
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CAPITULO 4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. Microscopia optica (MO)

La caracterizacién metalografica del material de llegada y las microestructuras bifasica y equiaxial,
obtenidas mediante diferentes tratamientos térmicos, se inicid mediante microscopia Optica con la
finalidad de observar los cambios microestructurales producidos por las condiciones empleadas

para la obtencion de las microestructuras.

4.1.1. Condicién de llegada (AR)

En la Figura 4.1 se muestra la microestructura de la aleacion Ti-6Al-4V en condicion de llegada
(AR) la cual estd compuesta de dos fases; la fase a (color gris claro) y la fase  (color gris obscuro).
Presenta granos equiaxiados de a. y B, con un porcentaje de 53% fase a y 47% fase B. El porcentaje
de fase se realiz6 con el programa “Sigma Scan Pro 5”.

El historial termomecanico de la aleacion no fue proporcionado por el fabricante, por lo cual se
desconoce los tratamientos térmicos para la obtencion de este arreglo microestructural. En la
literatura reportan microestructuras similares a la que se presenta en la Figura 4.1, tal es el caso de
Carre6n y col. [39], los autores realizaron un tratamiento térmico de recocido a 700°C por dos
horas seguido de un enfriamiento en agua. En sus resultados reportan una microestructura equiaxial

similar a la Figura 4.1 con una fraccion volumétrica de fase o y p de 52.2 y 47.8 %, respectivamente.

Figura 4.1 Micrografia de la aleacién Ti-6Al-4V en condicion de Ilegaa (AR), 1000x.
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4.1.2. Bifasica

La Figura 4.2 muestra la microestructura bifasica que se obtuvo a partir de los tratamientos térmicos
mencionados en el capitulo tres, la cual se compone de dos fases; o y . Presenta granos equiaxiales
a (color gris claro) y granos de martensita templada o/f (color gris obscuro), con una fraccién
volumeétrica de granos o del 53.8% y de martensita templada o/p del 46.2%. Mientras que el tamafio
promedio de grano o es de 6 um y el de la martensita templada o/p es de 7 um.

En la literatura, los autores Lee y col. [6], Gheysarian y col. [10] y Lee y col. [13] obtuvieron una
microestructura bifasica similar a la que se muestra en la Figura 4.2, al llevar a cabo condiciones
similares de tratamiento térmico. Los autores reportaron una fraccién volumétrica de martensita
templada del 52% y una fraccion volumeétrica de fase a del 48%. Patil y col. [41] han reportado
que el porcentaje de fraccion volumétrica de fases presentes en la microestructura bifésica es

controlado por el tiempo de enfriamiento durante el temple realizado después del solubilizado.

Figura 4.2 Micrografia de la microestructura bifésica sin tratamiento térmico de envejecido,
1000x.

El tratamiento térmico de envejecido a 545°C en la microestructura bifasica a diferentes tiempos
propicio la precipitacion de particulas a,, las cuales no son posibles de observar mediante
microscopia Optica debido a su tamafio nanometrico. Sin embargo, la evolucion de la morfologia
de la microestructura bifasica a tiempos de 0.5, 1, 10 y 50 h no presenta cambios aparentes, como

se muestra en la Figura 4.3.
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De manera visual no se presentan cambios en el tamafio de grano y morfologia de las fases
presentes. Un andlisis semi-cuantitativo de fraccion volumétrica de los granos presentes demostrd
que el porcentaje de fraccion volumétrica de grano o y martensita templada o/p es similar al de la
microestructura bifésica sin envejecer, manteniéndose dentro de valores de 53% a 54.4 % para o y
de 45.6% a 47 % para la martensita templada, los valores de fracciones volumétricas
correspondientes a los tiempos de envejecido se muestran en la Tabla 4.1. Ademas, el tamafio de
grano no es afectado por el envejecido en tiempos tempranos, manteniendo un tamafio promedio

de grano a entre 6.1 y 6.4 um, y de martensita templada o/ entre 6.6 y 7.0 um.

Figura 4.3 Micrografias de la microestructura bifasica envejecida: @) 0.5 h, b) 1 h, ¢) 10 hy d) 50 h,
1000x.



Tabla 4.1 Porcentaje de fraccion volumétrica de la microestructura bifasica sin envejecer y

envejecida.
Tiempo de envejecido
Microestructura SN 1 o5h | 1h | 10h | 50h | 200h | 200h | 480h | 720 h
bifasica envejecer
a 538 | 544 | 54.3 | 53.0 | 520 | 548 | 535 | 54.6 | 53.8
[9%6] +1 | +02|+03|+05|+03|+12|+04|+07 | +12
te“rﬁarltaegslctf/lﬁ 462 | 456 | 457 | 470 | 461 | 452 | 465 | 454 | 462
p[%] +07 | +05|+08|+06|+04 | +08|+11| +09 | +0.8

En la Figura 4.4, se muestra la microestructura bifasica envejecida a tiempos largos de 100, 200,
480y 720 h; de manera visual presenta un cambio en los granos de martensita templada o/f a partir
de 200 horas de envejecido, como se muestra en la Figura 4.4 b). En tiempos de 480 y 720 h la
saturacion en los granos de martensita templada disminuye paulatinamente como se muestra en la
Figura 4.4 c) y d). La fraccion volumétrica de las fases presentes no mostré cambios significativos
a tiempos largos de envejecido en comparacion a la muestra sin envejecido. Mediante un analisis
semi-cuantitativo por un software analizador de imagen se determin6 que la fase o se mantuvo
dentro de un rango de 53.8% a 54.8% y la martensita templada dentro de 45.2% a 46.5%. De la
misma forma, el tamafio de grano no fue afectado por el envejecido a tiempos largos, como se
muestra en la Figura 4.5, manteniendo un tamafio promedio de grano oo de 6.7 a6.9 um y de 7 a
7.5 um en la martensita templada o/p durante tiempos largos.

En la literatura, Lee y col.[6, 42] reportaron que el tamafio de grano y la fraccion volumétrica en
una microestructura bifasica y equiaxial no presentaron cambios después de envejecer la
microestructura. Obtuvieron un tamafio de grano promedio de 19um, siendo un tamafio mayor al
medido en este trabajo de investigacion, debido a que el tamafio de grano en este tipo de aleaciones
es controlado por la velocidad de enfriamiento en el tratamiento térmico durante su fabricacion
[43].
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Figura 4.4 Micrografl'as de la icrotucfur bifasica envejecida: a) 100 h, ) 200 h,c)480hy
d) 720 h, 1000x.
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Figura 4.5 Tamafio de grano promedio de las fases o y martensita templada o/p.

48



4.1.3. Equiaxial

La microestructura equiaxial fue seleccionada con la finalidad de comparar los resultados obtenidos
de propiedades mecanicas, PTE y CPCA, como se mencioné en el capitulo tres. Ademas de
corroborar la reproducibilidad de las condiciones de los tratamientos térmicos seleccionados para
la obtencion de la microestructura bifasica, ya que algunas propiedades mecénicas no coincidieron
con lo reportado en la literatura, lo cual sera discutidos mas adelante en este capitulo.

La Figura 4.6 muestra la microestructura equiaxial obtenida a partir del tratamiento térmico
descrito en el capitulo tres. Se compone de granos equiaxiales de la fase a (color gris claro) y fase
B retenida en los limites de grano, presentando una fraccion volumétrica de la fase o del 84.3% y
de la fase B un 15.7%, ademés de un tamafio de grano promedio de 8.2 um.

En la literatura, Lee y col. [6, 13] reportaron una microestructura equiaxial similar a la que se
presenta en la Figura 4.6, las condiciones del tratamiento térmico empleadas por los autores son
las mismas que se utilizaron en este trabajo de investigacion. Obtuvieron una fraccion volumétrica
de 90% para la fase oy un 10% de fase B, asi como un tamafio de grano de 19 um. Los valores de
fraccion volumétrica son cercanos a los reportados en la investigacion presente. En cambio el
tamario de grano que los autores reportan es diferente al medido en el presente trabajo, ya que el
tamafo de grano en este tipo de aleaciones es controlado por la velocidad de enfriamiento en el

tratamiento térmico durante su fabricacién [43].

Figura 4.6 Micrografia de la microestructura equiaxial sin tratamiento térmico de envejecido,
1000x.
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El tratamiento térmico de envejecido a 545°C en la microestructura equiaxial se realizé Unicamente
a 100 y 200 h, ya que son condiciones donde se obtuvo un cambio abrupto en las propiedades
mecanicas, termoeléctricas y eléctricas de la microestructura bifasica. Ademas de corroborar la
reproducibilidad de las condiciones de los tratamientos térmicos seleccionados para la obtencion
de las microestructuras, ya que algunas propiedades mecénicas no coincidieron con lo reportado
en la literatura, lo cual se discutira més adelante en este capitulo.

En la Figura 4.7 se muestra la microestructura equiaxial envejecida a 100 y 200 h, a) y b)

respectivamente. Al ser de tamafio nanometrico la precipitacion a,, no es posible observarla

mediante esta técnica de microscopia. Por otra parte, como se muestra en la Tabla 4.2, no se
presento cambio en las fracciones volumétricas de las fases a y B, las cuales se mantuvieron dentro
de un rango de 83.2% a 85.5% y de 14.5% a 16.8%, respectivamente. El tamafio de grano promedio
no se vio afectado por el envejecido, ya que se mantuvo dentro de un rango 7.9 a 8.1um.

En la literatura, Lee y col. [6, 13] y Carredn y col. [9] reportaron que la microestructura equiaxial
envejecida no presentd cambios en la fraccion volumétrica y tamafio de grano, manteniéndose en
un rango de 90% a 91% la fraccion volumétrica de oy de 9% a 10% para 3, mientras que el tamafio
de grano fue reportado de 19 um. Obteniendo resultados similares a los reportados por los autores
antes mencionados, a excepcion del tamafio de grano, el cual como ya se ha mencionado depende

de la velocidad y modo de enfriamiento en el tratamiento térmico durante su fabricacion [43].

Figura 4.7 Microgral’as de la microestructura equiaxial envejecidas durante a) 100 h y b) 200 h,
1000x.
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Tabla 4.2 Porcentaje de fraccion volumétrica y tamafio de grano promedio de la microestructura
equiaxial sin envejecer y envejecida.

Tiempo de envejecido
Microestructura equiaxial Sin envejecer 100 h 200 h
a [%] 843+1 83.2+1.1 85.5+0.6
B [%] 15.7+0.8 16.8+0.8 145+ 0.85
Tamaio de grano o [um] 82+1.2 79+15 81+1.1

4.2. Microscopia electronica de barrido (MEB)

4.2.1. Bifasica

La Figura 4.8 muestra la microestructura bifasica compuesta por dos fases: granos o equiaxiados
(gris obscuro) y granos de martensita templada o/p (blanco con gris claro). Mediante la técnica de
microscopia electronica de barrido se muestra con mayor definicion el grano de martensita
templada, el cual estd compuesto por fase a (gris) retenida en la fase B (blanco) en forma de
laminillas delgadas.

Lee y col. [6, 13] y Litjering y col. [17] reportaron en sus resultados micrografias de barrido de la

microestructura bifasica semejantes a la presentada en la Figura 4.8. En la literatura la martensita

de la microestructura bifésica es descrita como un grano de 3 con laminillas de o [43].
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El tratamiento térmico de la microestructura bifasica a diferentes tiempos se muestra en la Figura
4.9. Mediante la técnica de microscopia electrénica de barrido es posible observar la precipitacion
a,, como pequefios puntos blancos dentro de la fase a. Mediante un software analizador de imagenes
se realiz6 un analisis semi-cuantitativo de la fraccion volumétrica de los precipitados a,, mostrando
un incremento al aumentar el tiempo de envejecido. Iniciando con una fraccion volumétrica a, del
3.35% a las 10 h de envejecido, hasta alcanzar un 16.25% a 720 h, como se muestra en la Tabla
4.3.

Durante los tiempos de 10 y 50 h la precipitacion se concentra cerca de los limites de grano, como
se observa en la Figura 4.9 a) y b). A tiempos mayores a 100 h cuando aumenta la cantidad de
precipitacion se observa una distribucion de a, dentro del grano de la fase o teniendo preferencia
cerca del limite de grano como se aprecia en la Figura 4.9 d), e) y f). Por otra parte, los granos de
martensita templada o/ presentan un aumento en el espesor de las laminillas de la fase f al
aumentar el tiempo de envejecido, siendo mas notorio después de 200 h como se observa en la
Figura 4.9 d), e) y f).

Tabla 4.3 Porcentaje de fraccion volumétrica de a, en la microestructura bifasica envejecida.

Tiempo de envejecido
Microestructura bifasica 10h | 50h 100 h 200 h 480 h 720 h
Fraccion volumétricade a, | 3.35 | 4.28 5.49 8.28 10.06 16.25
[%0] +0.93 | £054 | +0.41 +2.43 +1.78 +2.23

Leey col. [6, 13, 44] obtuvieron micrografias similares a las microestructuras bifasicas envejecidas
mostradas en el presente trabajo. Los autores no reportan el porcentaje de fraccién volumétrica de
las particulas o, a los diferentes tiempos de envejecido, solo argumentan la presencia de la
precipitacion o, de tamafio nanométrico. Por otra parte, Carredn y col. [39] reportaron que la
fraccion volumétrica de la precipitacion o, aumenta de 10.45% a 17.2% en la microestructura
Widmanstétten y en la microestructura equiaxial de 8.96% a 14.96%, en tiempos de 1 y 576 h.

En el diagrama ternario de la aleacion Ti-6Al-4V se muestra en la Figura 4.10, el cual corrobora
que al realizar nuestro tratamiento térmico para la obtencion de las microestructuras efectivamente
nos encontramos dentro de la region bifésica donde coexisten la fase o + B. El diagrama de
transformacion de enfriamiento continuo de la aleacion Ti-6Al-4V que se muestra en la Figura

4.11, confirma que las transformaciones que ocurren durante los tratamientos térmicos empleados
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para la obtencion de la microestructura bifasica. En el primer tratamiento a la temperatura de 950°C
(1225 K) la microestructura de la muestra se encuentra en la region p — a + B y al ser templada en
agua resulta la formacion de martensita templada (a + ). En el tratamiento de envejecido a la
temperatura de 600°C (875 K) se encuentra dentro de la region a + B y al ser enfriada en aire la
muestra permanece dentro de esa region.

El diagrama binario de fase Ti-Al se muestra en la Figura 4.12, el cual demuestra que a partir de
un 5% de contenido de aluminio para temperaturas de 500°C se presenta una region donde
coexisten las fases o + a,, Se sustenta que la precipitacion observada en la Figura 4.9 pertenecen a
la fase a,, ya que se cuenta con un 6% de aluminio en la aleacion y se realizo el envejecido a 545°C
permaneciendo dentro de la region donde coexisten las fases a y o, [7, 43].En la literatura no se ha
reportado informacion sobre cambios en el espesor de las laminillas de la fase B de la martensita
templada o/p como las que se muestran en este trabajo de investigacion, ya que en su mayoria se

enfocan en la precipitacion o,,.
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Figura 4.9 Imégede EB de Iamicroestrctura bifasica envecida a timpos de a) 10 h,
50 h, ) 100 h, d) 200 h, e) 480 h y f) 720 h, mostrando la precipitacion a,,.
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Figura 4.10 Diagrama de fase ternario de la aleacion Ti-6Al-4V seccion isotérmica de 900°C,

punto negro sélido Ti-6Al-4V [43].
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Figura 4.11 Diagrama de enfriamiento continuo de la aleacion Ti-6Al-4V [43].
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Figura 4.12 Diagrama binario de la fase Ti-Al [43].
4.2.2. Equiaxial

La Figura 4.13 muestra la microestructura equiaxial que se compone por dos fases: granos o
equiaxiados (gris claro) y B en los limites de grano (blanco). Ademas, se observa la presencia de
particulas cercanas la fase B, las cuales pueden confundirse con presencia de precipitados a,. Sin
embargo, un analisis quimico en los sitios enumerados en la Figura 4.13 (nUmeros en color rojo)
confirma que las particulas que se aprecian en la micrografia contienen vanadio, como se puede
observar en la Tabla 4.4. El vanadio al ser un elemento estabilizador de la fase B, descartd la
presencia de precipitados a, cuya composicion quimica es TizAl.

En la literatura, Lee y col. [6, 13, 42] reportaron microestructuras similares a la microestructura
equiaxial presentada en la Figura 4.13, por otra parte los autores no reportan la presencia de
particulas precipitados a, al realizar el tratamiento térmico para la obtencion de la microestructura.
En cambio, al reproducir la obtencién de la microestructura equiaxial bajo las condiciones
reportadas por Lee y col., se observaron particulas que se pueden confundir con la precipitacion

a,, lo cual fue aclarado al realizar un analisis quimico.
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Figura 4.13 Imageh

rn %

de MEB de la microestructura equiaxial sin tratamiento térmico.

Tabla 4.4 Concentracion de elementos (% atdmico) presentes en muestras sin envejecer y
envejecidas de acuerdo andlisis quimico.

Sin envejecer 100 h 200 h
Elemento 1 2 3 4 5 1 2 3 1 2 3
Carbon |10.63| 9.12 [13.55( 8.19 | 7.53 - - - 8.603 | - -

Aluminio | 435 | 3.85 | 557 | 6.19 | 9.38 | 5.34 |6.736(9.908 | 9.207 | 10 | 4.708
Titanio |73.07|73.82|73.52|80.35|83.09|87.25|77.27|90.09 | 82.19 | 90 | 76.76
Vanadio [11.95(13.21|7.36 |527| - |7.41| 16 - - - | 18.54

Total| 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 |100| 100

El tratamiento térmico de la microestructura equiaxial a los tiempos de 100 y 200 h se muestra en
la Figura 4.14. Se observa la presencia de la precipitacion a, en los granos o, los cuales al aumentar
el tiempo de envejecido incrementan en fraccion volumétrica, se corrobord con la medicion de
fraccion volumétrica mediante un software analizador de imagen, como se observa en la Tabla 4.4.
La condicion de 100 h presenta una fraccion volumétrica del precipitado o, de 7.2%, mientras que
a 200 h incremento a 12.7%. Ademas, se muestra una distribucion mas homogénea de la
precipitacion dentro del grano a al incrementar el tiempo de envejecido. Se confirmé mediante un
analisis quimico en las zonas marcadas con numero rojo de la Figura 4.14, que las particulas que
se observan no contienen vanadio mostrando su composicién en la Tabla 4.4, lo cual da certeza de

la presencia de la precipitacion o,.
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En la literatura, Carredn y col.[9, 39] reportaron fracciones volumétricas de la precipitacion o, de

11.98% Yy 14.96%, con un envejecido de 545°C a 144 y 576 h respectivamente. Los cuales son
semejantes a los obtenidos en el presente trabajo. Sin embargo, Carredn y col. reportan la nula

presencia de la precipitacion a, en la microestructura equiaxial sin envejecer, debido a las

condiciones y parametros que emplearon en el tratamiento térmico para la obtencion de la
microestructura equiaxial, mantuvieron las muestras por dos horas a 700°C y enfriaron en agua
reteniendo la microestructura y evitar la formacion de la precipitacion a, en la microestructura
equiaxial sin envejecer. En cambio, en el presente trabajo de investigacion se mantuvo a 950°C por
una hora y se enfrio dentro del horno, confirmando asi que con ambos tratamientos para obtener la

microestructura equiaxial se obtienen resultados similares.

[ SELMME: 5000 x HV: 15.0 KV WD: 5.0 m

Figura 4.14 Imégenes de MEB de una microestructura eqU|aX|aI envejeC|da aa) 100 hy b) 200
h, mostrando la presencia de la precipitacion o,.

Tabla 4.5 Porcentaje de fraccion volumétrica de la precipitacion a, en la microestructura
equiaxial a diferentes tiempos.

Tiempo de envejecido
Microestructura equiaxial 100 h 200 h
Fraccion volumétrica de o, 794113 127+16

[%]
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4.3. Ensayos no destructivos
4.3.1. Mediciones de potencial termoeléctrico

El PTE se midié empleando la técnica de punta caliente, con un electrodo de puntas oro-cobre. De
la calibracion mencionada en el capitulo 3 se obtuvo la ecuacion de regresion lineal y = -0.0698x
+ 2.5032 para calcular los valores de PTE con los valores de micro-voltaje. Al ser reescrita la
ecuacion antes mencionada, fue calculado de la siguiente forma:

TEP[wV/°C] = —0.0698V -+ 2.5032 (34)

4.3.1.1. Biféasica

La medicion del PTE en la microestructura bifasica sin envejecer y envejecida se presenta en la
Figura 4.15, el comportamiento del PTE cambia al aumentar el tiempo de envejecido, presentando
tres regiones caracteristicas. En la region A, el PTE disminuye gradualmente de -5.22 uV/°C a -
5.38 uV/°C, entre la condicion sin envejecer (representado con el valor de 0.01 h en el grafico) y
50 h. En laregion B, se observa una caida mas pronunciada en el PTE para alcanzar el valor minimo
a las 200 h, cayendo de -5.38 uV/°C hasta un valor minimo de -5.45 puV/°C. Finalmente, después
de las 200 h (regién C), el PTE aumenta rapidamente entre 200 y 720 h, aumentando de -5.45

uV/°C a-5.17 uV/°C, regresando a un valor de PTE cercano al de la condicion sin envejecer.
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Figura 4.15 Comportamiento del PTE con respecto al tiempo de envejecido de una
microestructura bifasica.
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El comportamiento del PTE puede asociarse con la secuencia de precipitacion de las particulas a.,
en la fase a. Como se observa en la Figura 4.16, la precipitacion a, incrementa gradualmente en

tamano, cantidad y fraccion volumétrica al aumentar el tiempo de envejecido. La Figura 4.16b)
presenta etapas tempranas de envejecido donde la precipitacion es coherente con la matriz y tiene
una fraccion volumétrica de 4.28%. En la Figura 4.16c), correspondiente a 200 h existe mayor

distribucion de la precipitacion a, en los granos a con una fraccion volumetrica o, de 8.28%, en

esta misma condicion se alcanza el valor minimo del PTE. Sin embargo, a tiempos mayores de 200
h la fraccion volumetrica aumenta y los valores de PTE incrementan, por lo cual la disminucién
del PTE no solo se ve afectado por la fraccion volumetrica de la precipitacion, sino que tambien
influye el tamafio y la coherencia de la precipitacion con la matriz [38].

En la literatura, Carreon y col. [9] obtuvieron cambios de magnitud de PTE en microestructuras
Widmanstéatten y equiaxial, envejecidas a 545°C a diversos tiempos de envejecido. Reportaron que
el PTE disminuye hasta 144 h donde alcanza el valor minimo de PTE y en tiempos posteriores
aumenta hasta que los valores de PTE se estabilizan, lo cual coincide con la etapa final de

precipitacion. Los autores asocian el comportamiento del PTE a la secuencia de precipitacion a,,

que a su vez depende del tamafio y dispersion de las particulas. Los resultados reportados por
Carredn y col. son similares al comportamiento presentado en este trabajo de investigacion, por lo
que el comportamiento del PTE describe la secuencia de las estepas de precipitacion.

Por otra parte, Celada y col. [38] reportaron que la evolucion del PTE con respecto al tiempo de
envejecido es gobernado por el efecto intrinseco de los precipitados formados durante el
envejecido, lo cual depende de la fraccion volumétrica, tipo, tamafio y morfologia de los
precipitados. Adicionalmente, el efecto de la precipitacion en el PTE es influenciado por la
coherencia con la matriz, ya que una baja fraccién volumétrica e incoherencia de precipitados el
efecto sobre el PTE es nulo, mientras que la coherencia y semi-coherencia de precipitados

nanométricos tienen un gran efecto sobre las mediciones de PTE.
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5.0kV SEX 0xV SEX SEM

Figura 4.16 Imés de MEB de nvejecida 545 ° C para difres tipos qu mustr
particulas o, muy finas distribuidas homogéneamente en la matriz a: Region I: a) Sin envejecer,
b) 50 h. Regidn IlI: ¢) 200 h. Regién 1V: d) 720 h.

4.3.1.2.Equiaxial

Los resultados de PTE de la microestructura equiaxial sin envejecer y envejecida se muestran en
la Figura 4.17, donde el comportamiento del PTE aumenta al incrementar el tiempo de envejecido.
La condicion sin envejecer (representado con el valor 0.01 h en el grafico) presenta un valor de
PTE de -5.41 puV/°C, el cual aumenta gradualmente, alcanzando su valor méximo de -5.22 uV/°C
en la condicién de 200 h.

Los cambios en el PTE pueden asociarse a la secuencia de la precipitacion o, dentro de la fase a.
Como se menciond en el subtema 4.2.2., correspondiente a la microscopia electrénica de barrido,

la condicion sin envejecer no contiene fraccion volumétrica de la precipitacion ao,. Al incrementar
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el tiempo de envejecido la fraccion volumetrica de la precipitacion incremento, como se observa
en la Figura 4.18, presentando una mayor dispersién en el grano a teniendo preferencia cerca de
los limites de grano.

Potencial termoeléctrico [uV/°C]

---e--- Equiaxial
'7.0 T T LI RN T T
0.01 0.1 1 10 100 1000
Tiempo de envejecido [h]
Figura 4.17 Comportamiento del PTE con respecto al tiempo de envejecido de una
microestructura equiaxial.

| SELMME: 5000 x HV: 15.0 KV WD: 5.0 m

Figura 4.18 Imégenes de MEB de una microestructura eqU|aX|aI envejemda a) 100 h y b) 200 h.

En la literatura, Carredn y col. [9] reportan que la magnitud del PTE en una microestructura
equiaxial alcanza su valor minimo de -5.53 uV/°C a 144 h de envejecido, cuando la precipitacion

de a, alcanza su tamafio 6ptimo y una dispersion homogénea en el grano a, mientras que a tiempos
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posteriores el PTE aumenta. En comparacion con los resultados obtenidos en el presente trabajo de
investigacion el valor minimo del PTE se encuentra en la condicion sin envejecer, mientras que en
las condiciones de 100 y 200 h, el aumento de la fraccion volumeétrica de los precipitados favorece
el incremento del PTE.

Se presentan diferencias en el comportamiento y valores del PTE de la microestructura bifasica y
equiaxial obtenidas en el presente trabajo. Iniciando con valores de PTE diferentes en las
microestructuras sin envejecer, siendo de -5.22 puV/°C para la bifasica y de -5.41 uV/°C para la
equiaxial, lo cual se puede atribuir al arreglo microestructural de cada microestructura y al
porcentaje de fases presentes. Al ser envejecidas la precipitacion altera la medicion del PTE,
presentando cambios en el comportamiento del PTE para cada microestructura. Disminuyendo el
PTE en la microestructura bifasica alcanzando su valor minimo en la condicion de 200 h, mientras

que en la equiaxial el PTE aumenta hasta un valor maximo es un valor mas elevado.

4.3.2. Mediciones ultrasonicas

Las mediciones ultrasonicas fueron realizadas unicamente en la microestructura bifasica, ya que
hasta el momento no se ha reportado el empleo esta técnica no destructiva en este arreglo
microestructural. Mientras que de la microestructura equiaxial se reportan mayor informacion

sobre la sensibilidad de las técnicas ultrasonicas para caracterizar la precipitacion.

4.3.2.1. Medicion de atenuacion

La medicién de atenuacion no presenta cambios en la microestructura bifasica. Como se muestra
en la Figura 4.19, los valores de amplitud de los ecos medidos no presentaron cambios en los
diferentes tiempos de envejecido resultando no ser sensible la técnica puso-eco de ultrasonido

lineal para la deteccion de precipitacion o, de tamafio nanométrico. Debido a que el tamafio de

grano promedio de la fase o y martensita templada o/p ronda de 6 a 7.5 um durante los tiempos de
envejecido, lo cual no genera pérdida significativa de la longitud de onda, evitando observar

cambios significativos en la medicion de atenuacion a los diferentes tiempos de envejecido.
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Figura 4.19 Coeficiente de atenuacion a diferentes frecuencias, en una microestructura biféasica
sin envejecer y envejecida.

4.3.2.2. Medicion de velocidad

En la Figura 4.20 se muestran las velocidades: longitudinal (c,) y de corte (c,) correspondientes a
la microestructura bifasica. Como se observa, las velocidades no presentan variacion entre la
condicion sin envejecer y 720 h de envejecido, los valores que corresponden a las velocidades
longitudinal (c,) y de corte (c,) son de 6.19 a 6.23 mm/us y de 3.17 a 3.19 mm/us, respectivamente.
La inexistencia de cambios en la medicién se atribuye a que la velocidad de onda es funcion del
modulo de Young (E), coeficiente de poisson (v) y la densidad (p) del material, como se describio

en el capitulo dos, las cuales son propiedades intrinsecas del material y no presentan cambio.
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Figura 4.20 Comportamiento de la velocidad ultrasonica de onda con respecto al tiempo de
envejecido de una microestructura bifasica.

No obstante, la medicién de la velocidad permite obtener una aproximacién de las propiedades
mecénicas de la muestra sin envejecido, como lo son el médulo de Young (E) y el coeficiente de
Poisson (v). El calculo de las propiedades mecanicas de la microestructura bifasica sin envejecer
(representado con el valor 0.01 h en el grafico anterior), se realiz6 a partir de los valores de
velocidad de onda medidos, ¢, = 3.18 mm/us y ¢, = 6.21 mm/ps. Para la microestructura equiaxial
sin envejecer los valores de velocidad de onda medidos fueron de ¢, = 3.27 mm/us y ¢4 = 6.66
mm/us. Utilizando las ecuaciones (32) y (33), se obtuvo el médulo de Young (E) y el coeficiente
de Poisson (v). La Tabla 4.1 muestra los valores calculados del médulo de Young y el coeficiente
de poisson mediante mediciones de ultrasonido lineal, los cuales se aproximan a los reportados en

la literatura; el E se encuentra entre 110 y 140 GPa, mientras que v entre 0.31y 0.37 [3] .

Tabla 4.6 Propiedades mecénicas de microestructura bifasica y equiaxial sin envejecer medidas a
partir de ultrasonido.

. Modulo de Young Coeficiente de Poisson
Microestructura
[E] [v]
Bifasica 118 GPa 0.32
Equiaxial 119 GPa 0.34
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4.3.3. Mediciones de caida de potencial de corriente alterna (CPCA)

La conductividad eléctrica de la aleacion se obtuvo a partir de la medicidn de resistividad eléctrica

de las microestructuras sin envejecer y envejecidas.

4.3.3.1. Biféasica

La Figura 4.21 muestra el comportamiento de la conductividad eléctrica en una microestructura
bifasica, mostrando un ligero cambio a medida que aumenta el tiempo de envejecido. Presentando

tres regiones caracteristicas que describen el comportamiento.
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Figura 4.21 Comportamiento de la conductividad eléctrica con respecto al tiempo de envejecido
de una microestructura bifasica.
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La region I, la conductividad eléctrica se mantiene sin cambios en un valor de 0.578 MS/m a 0.579
MS/m, entre la condicién sin envejecer (valor de 0.01 h en el grafico) y 10 h. EIl aumento de la
fraccion volumétrica de la precipitacion a, y el aumento en el espesor de la fase  en los granos de
martensita templada, como se observa en la Figura 4.21a) y b), no provocan un cambio sustancial
en la conductividad eléctrica del material. Sin embargo, la regién 1l entre los tiempos de 10 y 200
h la conductividad incrementa gradualmente, de 0.579MS/m hasta alcanzar su valor maximo de
0.602 MS/m, atribuido a la coherencia del precipitado con la matriz, al incremento de la fraccion

volumétrica y distribucion del precipitado o, como se observa en la Figura 4.22b) y c),
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disminuyendo la resistividad permitiendo amentar la capacidad del paso del flujo de corriente
eléctrica en la aleacion. Finalmente, después de 200 h en la region 111, la conductividad disminuye
hasta 0.586 MS/m a las 720 h de envejecido. Aumenta la fraccién volumétrica de la precipitacion
a,, pero la coherencia del precipitado con la matriz se pierde, ademas de un incremento en el

espesor de la fase f en los granos de martensita templada o/f, 1o cual se puede asociar a un aumento

de resistividad del material.
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Figura 4.22 Imes d MEB deenvejecido a 545 ° C para dirtes tmpos que muestr
particulas a, en la matriz a: Region I: a) Sin envejecer, b) 10 h. Region 111: ¢) 200 h. Region IV:
d) 720 h.

En la literatura se reporta el uso de la técnica de caida de potencial de corriente alterna para la

deteccidn de grietas por creep, crecimiento de grieta y fatiga, o simplemente evaluar propiedades
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del material como conductividad y permeabilidad. Hasta el momento no se ha reportado su uso
para detectar cambios en la conductividad del material debido al proceso de precipitacion.

Por lo cual, en el presente trabajo de investigacion se obtuvo un cambio en la conductividad de la
aleacion al ser envejecida, dichos cambios son provocados por la fraccion volumétrica y coherencia

de la precipitacion a, en la matriz.

4.3.3.2. Equiaxial

El comportamiento de la conductividad eléctrica de la microestructura equiaxial sin envejecer y
envejecida se muestra en la Figura 4.23. La condicion sin envejecer (representada en el grafico por
el valor 0.01 h) presento una conductividad de 0.584 MS/m, donde se presentan granos equiaxiados
de la fase a y un 15.7% de fraccion volumétrica de fase B en los limites de grano de la fase a. En
100 h de tratamiento la conductividad eléctrica aumenta a 0.597 MS/m. La fraccion volumétrica
de la fase a y p se mantiene durante el envejecido, por lo cual el aumento de conductividad se
atribuye a la fraccion volumétrica de la precipitacion o, que es de 7.2% y a su dispersion
homogénea en el grano o. como se observa en la Figura 4.24 a). Esto disminuye la resistencia de la
aleacion al flujo de corriente eléctrica inducida por la técnica, lo cual se refleja en un aumento de
la conductividad. En 200 h de envejecido la conductividad decae a un valor semejante al de la
condicion sin envejecer de 0.583MS/m. Aungue en esta condicion la fraccion volumétrica de los
precipitados es del 12.7%, mayor a la condicion anterior, el efecto de la precipitacion es inverso.
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Figura 4.23 Comportamiento de la conductividad eléctrica con respecto al tiempo de envejecido
de una microestructura equiaxial.
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100 h

SEl MAG: 5000 x HV:15.0 kV WD: 22.0 mm

Figura 4.24 Microestructura eqU|aX|aI enveJeC|da a) 100 h y b) 200 h.

4.4. Ensayos destructivos
4.4.1. Medicion de microdureza Vickers (HV)
4.4.1.1. Bifésica

La Figura 4.25 muestra la microdureza Vickers promedio de la microestructura bifésica,
inicialmente en la condicion sin envejecer, la fase a se encuentra sobresaturada, con el progreso
del tiempo de tratamiento se presentan cuatro regiones caracteristicas: en la regién | la dureza
incrementa rapidamente hasta un valor de 458 HV a 1 h de envejecido, al presentar dos fases,
granos de fase o y martensita templada o/p. Entre 1 h y 50 h (region 1), en esta etapa temprana del
tratamiento térmico de envejecido, la dureza permanece practicamente sin cambios debido a la
presencia de pequefios &tomos que precipitan en la matriz, los cuales son coherentes con la matriz.
En la region Il11, los precipitados contintan creciendo y la dureza alcanza rdpidamente su maximo
valor de dureza de 520HV a 200 h de tratamiento. Finalmente, en la regién IV como resultado del
sobre envejecimiento, los precipitados contintan creciendo y la dureza disminuye rapidamente.

El incremento de dureza es provocado por dos mecanismos de endurecimiento: a) el
endurecimiento por precipitacion en la fase a, debido al tamafio, distribucidn, fraccién volumétrica

y coherencia de la precipitacion a,; b) endurecimiento debido a la formacion de martensita

templada o/ [43, 44].
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Figura 4.25 Comportamiento de la microdureza Vickers con respecto al tiempo de envejecido de
una microestructura bifasica.

Las regiones caracteristicas se analizaron usando microscopia electronica de barrido. La Figura
4.26 muestra las imagenes de MEB de la region |, de la muestra sin envejecer y la condicion de 1
h de envejecido. La precipitacion no se observa en los granos de la fase a, pero contribuye al

incremento de dureza, ademas de estar presente el endurecimiento por la formacion de martensita

templada o/p.

. Smm X 5,000 15 SEM WD 11.Smm

Figura 4.26 Microgrfias correspondientes a la regién I: a) sin envejecer y b) 1 h.
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El efecto del envejecido es mas notorio en la Figura 4.27, donde las finas particulas o, precipitadas

en el grano o aumentan su fraccion volumeétrica e incrementar gradualmente su distribucion durante
los diferentes tiempos de envejecido, que forman parte de las regiones caracteristicas del

comportamiento del PTE.

Region Il
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Ti.fq‘,'

N L:v{\\‘
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%) 3 ‘ R %
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Figura 4.27 Microestructura bifésica eejecid a 54°Costrad particulas o distribuidas
homogéneamente en la matriz a: Region 11 a) 50 h, Region 111 b) 200 h, Region 1V ¢) 720 h.

Choe y col. [45] compararon el comportamiento del proceso de precipitacion de las aleaciones de
titanio Ti-5Al-3.5Fe y Ti-6Al-4V. Los autores reportaron que durante la precipitacion a, en la

aleacion Ti-6Al-4V la fase B se mantiene estable sin cambio alguno durante los tiempos de
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envejecido, atribuyendo el aumento de dureza a la precipitacion a, en mayor parte. Reportaron
durezas similares a las obtenidas en el presente trabajo de investigacion.

Por otra parte, en la literatura se reporta que la formacion de martensita templada causa una alta
densidad de dislocaciones que contribuyen al endurecimiento. Sefialando que la martensita en
titanio es mucho méas blanda que las aleaciones Fe-C porque los &tomos de oxigeno intersticiales

solo causan una pequeria distorsion elastica en la red hexagonal de la martensita del titanio [43].

4.4.1.2.Equiaxial

La microestructura equiaxial se muestran en la Figura 4.28. Se puede observar el aumento de dureza
al aumentar el tiempo de envejecido. Entre la condicion sin envejecer (representada con el valor de
0.01 h en el grafico) y 100 h, la microdureza permanece de 410 HV en ambas condiciones,
practicamente sin cambios. En la Figura 4.29, se observa el incremento en la distribucion y fraccién
volumeétrica de la precipitacion a, en la condicion sin envejecer y 100h, pero no proporciona un
aumento significativo en la dureza. Sin embargo, la dureza aumenta rapidamente alcanzando un
valor de 430 HV a 200 h de envejecido. Donde la precipitacion a, con una mayor fraccion

volumétrica del 12.7% aporta un aumento de dureza en la aleacion.
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Figura 4.28 Comportamiento de la microdureza Vickers con respecto al tiempo de envejecido de
una microestructura equiaxial.
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L) SEi MAG: 300 x HV:15.0 kV WD:- 5.0 mm

Flgura 4.29 Imagenes de MEB de envejeC|do a 545 ° C de una microestructura eqU|aX|aI a) Sin
envejecer, b) 100 h. y c) 200 h.

4.4.2. Ensayo de tension
4.4.2.1. Bifésica

La Figura 4.30 presenta los resultados de ensayos de tension, realizados muestras de condiciones
de llegada (AR), con microestructura bimodal sin envejecido y con envejecido a diferentes tiempos.
Como se observa en la Figura 4.30, el efecto del tratamiento térmico para la obtencion de la
microestructura bifasica incrementa un 34% el esfuerzo ultimo a la tension de la aleacion. La
condicion de llegada exhibe una curva con buena ductilidad, presentando una microestructura
equiaxial conformada de granos a y fase B en los limites de grano. Pero es claro que la curva de la
microestructura bimodal sin envejecer exhibe una significante reduccién en su ductilidad en
comparacion a la de condicién de llegada, mostrando un comportamiento fragil. En la literatura
reportan que este comportamiento es atribuido a la presencia de martensita templada o/p que
contiene una gran densidad de dislocaciones las cuales disminuyen la ductilidad de la aleacion [3,
10, 46].

Ademas, es observado que para el tratamiento térmico de envejecido de la microestructura bifasica
disminuye el esfuerzo Gltimo y empeora la perdida de ductilidad de la aleacion, atribuido a la

presencia de martensita templada (o/B) y el aumento de la precipitacion o,. En la literatura se
reporta que la precipitacion coherente a, aumenta el esfuerzo de fluencia, pero debido a que se
disgregan por el movimiento de dislocaciones, la presencia de las particulas o, da lugar a

nucleacion de grietas, disminuyendo ductilidad y aumentando la rapida propagacion de grietas [3,
10].
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Figura 4.30 Curva esfuerzo-deformacion para condicién de recibido, microestructura bifasica sin
envejecer y envejecida.

La Figura 4.31 muestra la disminucién del esfuerzo méaximo con respecto al tiempo de envejecido.
Como se observa, el esfuerzo méaximo disminuye al aumentar la cantidad de fraccién volumétrica

de la precipitacion a,. La pérdida de ductilidad se ve reflejada en el porcentaje de elongacion con

respecto al tiempo de envejecido, el cual empeora como se observa en la Figura 4.32.

] ---@--- Bifésica
500 | LI R rrTTTm T LI R LI
0.01 0.1 1 10 100 1000
Tiempo de envejecido [h]
Figura 4.31 Comportamiento del esfuerzo maximo de una microestructura bifésica al aumentar
el tiempo de envejecido.
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Figura 4.32 Elongacién de una microestructura bifasica al aumentar el tiempo de envejecido.

4.4.2.2. Equiaxial

La curva esfuerzo-elongacion correspondiente a la microestructura equiaxial sin envejecer y
envejecida se presenta en la Figura 4.33. Como se observa, el efecto del tratamiento térmico para
obtener la microestructura equiaxial incrementa el esfuerzo ultimo a la tensién en comparacién a
la condicion de llegada. La condicién de llegada exhibe una curva con buena ductilidad, en
comparacion la curva de la microestructura equiaxial sin envejecer que exhibe una significante
reduccion en su ductilidad. Aunque las dos condiciones presentan microestructuras equiaxiales, las
condiciones del tratamiento térmico para obtener el arreglo microestructural son diferentes,
provocando obtener porcentajes de fases diferentes que influyen en las propiedades mecanicas del
material [43]. En comparacion con la microestructura biféasica, la microestructura equiaxial
presenta menor esfuerzo dltimo y mayor ductilidad, pero la ductilidad sigue siendo mayor en la
condicion de llegada.

El tratamiento térmico de envejecido de la microestructura equiaxial aumenta el esfuerzo ultimo y

disminuye la ductilidad de la aleacion. Se reporta en la literatura que la precipitacion coherente o,

aumenta el esfuerzo de fluencia, pero debido a que se disgregan por el movimiento de

dislocaciones, la presencia de las particulas a, da lugar a nucleacion de grietas, disminuyendo

ductilidad y aumentando la rapida propagacion de grietas [3, 10].
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Figura 4.33 Curva esfuerzo-deformacién de una microestructura equiaxial sin envejecer y
envejecida.

4.4.2.3.Fractografia

Las superficies de fractura de las muestras en condicion de llegada (AR), microestructura bifésica
y equiaxial se presentan en la Figura 4.34. La condicion de llegada exhibe una fractura ductil
propiciada por la nucleacion y coalescencia de micro-hoyuelos (cavidades) como se observa en la
Figura 4.34a), los cuales crecen hasta ocurrir la falla. La Figura 4.34b) presenta la fractura de la
microestructura bifasica que se obtuvo mediante tratamientos térmicos, exhibe una fractura fragil
por clivaje y algunos hoyuelos, atribuido a la presencia de martensita templada en la
microestructura. Mientras que en la Figura 4.34c) se presenta la fractura de la microestructura
equiaxial que se obtuvo mediante tratamientos térmicos, muestra una fractura fragil presentando

coalescencia de micro-hoyuelos, acompafiado de zanjas las cuales son facetas de clivaje.
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Figura 4.34 Superficie de fracturas del material a)en condicién de llegada (AR), b)
microestructura bifasica y ¢) microestructura equiaxial.

En la literatura, Venkatesh y col. [16] reportan superficies de fractura de la aleacion Ti-6Al-4V, las
muestras las trataron térmicamente bajo condiciones similares a las empleadas en el presente
trabajo de investigacion para obtener una microestructura bifasica y una equiaxial. Las fracturas
presentadas por los autores presentaban hoyuelos y principios de clivaje, lo cual se asemeja al
obtenido en este trabajo.

En la Figura 4.35 se muestran fracturas de tiempos representativos del envjecido de la
microestructura bifasica y equiaxial. Las fracturas de la microestructura bifasica envejecida se
presenta en la Figura 4.35a) y b) los tiempos de 100 y 200 h, presentan una fractura fragil por
clivaje y algunos hoyuelos, atribuidos por la martensita templada y la presencia de precipitados o,
que fragilizan la aleacion. La Figura 4.36a) y b) presenta la fractura de la microestructura equiaxial

envejecida, presentan una fractura fragil por coalescencia de micro-hoyuelos acompafiados de
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zurcos los cuales son facetas de clivaje.En la literatura, Gheysarian y col. [10] y el libro aleaciones
de titanio atlas de fracturas [47] reportan fracturas similares a las que se presentan en el presente

trabajo de investigacion.
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CAPITULO 5. CONCLUSIONES

Los tratamientos térmicos empleados para la obtencion de los arreglos microestructurales no
afectaron el tamafio de grano de la aleacion, ya que no presentd cambios.

El tratamiento térmico seleccionado para la obtencion de la microestructura bifésica vuelve
fragil el material, debido al doble sobre envejecido que se realiza cuando se envejece para
precipitar la fase o,.

La técnica de microscopia electronica de barrido fue capaz de observar la precipitacion de
particulas a, de tamafo nanométrico, alojadas dentro de la fase a de las microestructuras
bifasica y equiaxial obtenidas mediante diferentes tratamientos térmicos.

La técnica de PTE es sensible a los cambios microestructurales producidos por la precipitacion
a,, describiendo el comportamiento de envejecido coincidiendo con los tiempos de envejecido
donde se presentaron cambios abruptos.

El PTE alcanz6 su caida en un tiempo de 200 h de envejecido cuando existe mayor dispersion
de los precipitados a, en el grano o y alcanza su tamafio 6ptimo, como se corrobord con la
medicion de dureza.

El PTE aumenta rapidamente en 720 h cuando comienza el sobre envejecido, donde aumenta
el tamafio del precipitado e inicia la incoherencia de la precipitacion con la matriz.

La medicion de atenuacion ultrasonica usando la técnica de inmersién empleando el método
pulso-eco no fue sensible a la precipitacion a,, debido a que el tamafio nanométrico de los
precipitados no parece influir en gran medida a la pérdida de la intensidad de la onda.

La medicion de conductividad eléctrica realizada con la técnica de caida de potencial de
corriente alterna, present6 una disminucion gradual en la resistividad de la aleacion. Ti-6Al-4V
provocando un aumento en la conductividad hasta las 200 h de envejecido, esto se atribuye a
la precipitacion a, que es coherente con la matriz o y no obstaculiza el flujo de los electrones.
El efecto continuo de endurecimiento en el rango del tiempo de envejecido estudiado lleva a
una microdureza Vickers maxima de 520 HV,,, a 200 horas. Provocado por los dos tipos de
endurecimiento que se presentan en la microestructura. El primer mecanismo de

endurecimiento es por precipitacion, el cual se presenta en los granos o al precipitar las
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particulas a,, el sequndo mecanismo de endurecimiento se presento al formarse la martensita

templada.
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TRABAJO FUTURO

Emplear ultrasonido no lineal en muestras tratadas termicamente, para la deteccion de la
precipitacion a,.
Emplear microscopia electronica de transmision para caracterizar la precipitacion as,.

Realizar tiempos restantes de envejecido en la microestructura equiaxial y compararalos con la

microestructura bifasica.
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