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RESUMEN

En este trabajo se reportan los datos experimentales de la sensibilidad
intrinseca de la técnica de contacto termoeléctrico basada en el efecto
Seebeck, para detectar la presencia de textura de deformacion en
especimenes de Ti-6Al-4V laminados en frio y recocidos. Los especimenes
empleados fueron laminas trabajadas en frio con tres diferentes grados de
reduccién en espesor 80%, 60% y 40% (1.6 mm, 3.2 mm y 6.4 mm

respectivamente).

Los especimenes laminados en frio fueron recocidos a 760 °C por 2 horas. Se
realizaron mediciones del potencial termoeléctrico (PTE), de los tiempos de
propagaciéon de las ondas ultrasonicas de corte y se obtuvieron las
microestructuras del material para su caracterizacion. Estableciéndose una
correlacion directa entre la presencia y disminucién de la textura, con las
mediciones del PTE y los tiempos de viaje de las ondas ultrasonicas, asi como,
con los cambios en microestructura y ademas con las figuras de polo, antes y

después del recocido.

Los resultados del PTE muestran que en general los especimenes recocidos
presentan menor anisotropia (reduccién de la textura) comparados con los
resultados obtenidos para los especimenes laminados en frio, lo cual indica
que existe una propagacién similar de la electricidad y el calor en las
direcciones normal y transversal al laminado. Este efecto, es interesante sobre

todo si se aplica al disefio de equipos industriales especificos.
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INTRODUCCION

El titanio fue descubierto en 1791, pero fue hasta finales de 1940 que se
comenz6 a mostrar un interés acelerado por el titanio y sus aleaciones como
materiales estructurales. Debido a su resistencia a altas temperaturas, por su
alto cociente de resistencia/densidad y por presentar resistencia a la corrosion,
por lo que el titanio ha llegado a ser utilizado para diversos e importantes
propositos, como sus aplicaciones en aeronautica [1,2]. Su gran desventaja es
su alto costo comparado con otros materiales, lo cual restringe las aplicaciones
del titanio en el mercado. Para cambiar esta perspectiva, se ha invertido tiempo
y dinero en investigaciones para disminuir los costos de produccion, mejorando

asi las tecnologias de extraccién y proceso.

El titanio y otros materiales con estructura cristalina hexagonal desarrollan
texturas de deformacion que conducen a una anisotropia plastica pronunciada
de los especimenes policristalinos [3,4]. Existen varios factores que pueden
causar la anisotropia en los metales, entre ellos estan: la morfologia de grano
[5], la precipitacibn de una segunda fase [6,7], los elementos de aleacién
sustitucionales [8]. Como consecuencia, la textura de deformacion puede variar

con pequenos cambios de la composicion del material [4].

Crosby y colaboradores [7] y Fjeldly y Roven [9] concuerdan en que las
texturas cristalograficas son resultado de un proceso termomecanico, como el
laminado en frio o el laminado en caliente, los cuales son directamente

responsables de la anisotropia en las aleaciones de metales.

En este trabajo, se pretende relacionar las mediciones del potencial
termoeléctrico absoluto con la presencia de textura en diversos especimenes
de Ti-6Al-4V. Lo cual resulta en un método practico y econdmico para

caracterizar la textura.
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Para ello, se mididé el potencial termoeléctrico absoluto en los especimenes
laminados en frio, para observar la anisotropia del potencial termoeléctrico y
después se les aplicod el tratamiento térmico de recocido, lo cual derivo en la
desapariciéon de la anisotropia del potencial termoeléctrico debido a la gran
disminucién de la textura. Comparando los resultados obtenidos con las
evoluciones microestructurales (textura) por medio de microscopia Ooptica,

ultrasonido (birrefringencia) y rayos X en mediciones de figuras de polo.

Asi pues, esta técnica termoeléctrica de contacto nos permite caracterizar de
manera no costosa y sencilla, una aleacién que tiene muchas aplicaciones
importantes en la industria aeroespacial, energética, de procesos quimicos y en

la industria aeronautica [10].
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JUSTIFICACION

La aleacién de titanio Ti-6Al-4V es la aleacion de titanio bifasica (a + ) mas

utilizada en la industria aeroespacial y naval como componentes estructurales
debido a sus excelentes propiedades, las cuales dependen principalmente de
la composicion quimica, del proceso de fabricacion y del tratamiento térmico,
ya que se pueden variar las composiciones de las fases, en el tamafo y la
distribucion, modificando significativamente sus propiedades mecanicas vy
eléctricas debido a la presencia de orientacion cristalografica preferencial en
ciertas direcciones (textura) en el material, generando una anisotropia de las
propiedades (las propiedades del material varian dependiendo de la orientacion
en que son medidas). Esta anisotropia de las propiedades esta relacionada al
potencial termoeléctrico del material, el cual puede ser medido para detectar la
presencia de textura en el material y utilizarlo de acuerdo a las propiedades en

cierta direccion.

Por medio de técnicas no destructivas, como lo son: la técnica termoeléctrica
de contacto y el ultrasonido, se plantea la posibilidad de que el potencial
termoeléctrico y el tiempo de propagacion de las ondas de corte, sean capaces
de detectar cambios microestructurales en los especimenes, debidos a la
presencia de textura generada por la deformaciéon plastica del material
laminado en frio y su desaparicion al aplicar un tratamiento térmico de
recocido. Esto, de una manera econondémica, rapida y sobre todo, sin dafar el

material de inspeccion, lo que ocurre con técnicas destructivas.
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OBJETIVOS

Determinar el potencial termoeléctrico asociado a la textura de la
aleacion de titanio Ti-6Al-4V con diferentes grados de deformacion

plastica por laminado en frio y con un recocido.

Determinar los tiempos de propagacion de las ondas ultrasdnicas
de corte asociadas a la textura en la aleacioén de titanio por medio

de ultrasonido (birrefringencia).

Establecer la relacion entre el potencial termoeléctrico, la
propagacién de las ondas ultrasonicas de corte y la microestructura

con respecto a la textura de la aleacién de titanio.

Corroborar la existencia y eliminacion de la textura en la aleacion

de titanio por medio de figuras de polo.



HIPOTESIS

La deformacion plastica de un material con estructura hexagonal (titanio) por un
proceso de fabricacién, como lo es el laminado en frio origina una textura de
deformacion, produciendo un material con granos alargados y comportamiento
anisotropico, esta textura afecta la conductividad eléctrica y térmica del material
(potencial termoeléctrico), asi como, la propagacién de las ondas ultrasdnicas
de corte por la anisotropia (birrefringencia). El tratamiento térmico de recocido
en la recristalizaciéon primaria (granos equiaxiales) elimina la textura del

material.

Por lo que se realizaran mediciones del potencial termoeléctrico, de los tiempos
de propagaciéon de las ondas ultrasénicas de corte y la obtencion de la
microestructura antes y después del recocido para determinar la presencia y
eliminacién de la textura, asi como su comprobacion por medio de figuras de

polo.

xi
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CAPITULO 1
REVISION BIBLIOGRAFICA

1.1. El titanio y sus aleaciones

El titanio es el cuarto metal estructural mas abundante y el noveno elemento
mas abundante, constituyendo cerca del 0.6% de la corteza terrestre. Se
encuentra en muchas formas minerales, pero solo tres presentan un interés
econdmico significante: rutilo, ilmenita y leucoxeno. El titanio fue descubierto
como rutilo (TiO3) por W. Gregor en 1791 y por M. H. Klaproth en 1795 [1], que
llamé al metal Titan relacionandolo con el Dios de la mitologia griega [11-13]. El
primer proceso de extraccion del titanio de su mineral fue desarrollado por W.J.
Kroll [15]. A finales de 1940 y a principios de 1950 se incremento el interés por
el titanio y sus aleaciones como materiales estructurales, asi como por la
resistencia a altas temperaturas, por su alta relacion de resistencia/densidad (el
titanio tiene un modulo de elasticidad de 116 Gpa y es 40% mas ligero que el
acero y 60% mas pesado que el aluminio) y por ser materiales resistentes a la
corrosion, por todas estas caracteristicas; el titanio y sus aleaciones tienen
aplicaciones en aeronautica [1,2]. Debido a este conjunto de propiedades (ver
Tabla 1.1), actualmente, el titanio y sus aleaciones son ampliamente usadas en
la industria aeroespacial, sobre todo en la mayoria de los componentes
estructurales incluyendo armaduras de aviones y elementos de motores,
aunque también tiene muchas otras aplicaciones. Como metal, en automoviles,
equipo deportivo como partes de yates, raquetas de tenis y marcos de

bicicletas, relojes y, en equipo industrial.

El hecho de no ser toxico lo hace util para implantes quirdrgicos tales como:
marcapasos, uniones artificiales y pernos en huesos. Sin embargo, el uso del
titanio estd muy limitado por su alto costo de extraccion y de produccion en
comparacion con otros materiales como el aluminio, el acero inoxidable y otros

aceros.
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Ademas, de este material la aleacion Ti-6Al-4V es ampliamente usada en la
industria energética en la construccion de sistemas de intercambio térmico
debido principalmente a sus caracteristicas de resistencia mecanica y quimica.
Ademas es muy utilizado en la industria de procesos quimicos en la fabricacion
de reactores quimicos y columnas de destilacién fraccionarias debido a la gran

resistencia a la corrosion que tiene esta aleacion.

Tabla 1.1 Propiedades del titanio

Numero atémico 22

Peso atémico 47.88 g/mol
Volumen atémico 10.6 A
Radio covalente 1.32 A
Modulo de elasticidad 116 Gpa
Punto de fusion 1670°+ 5° C
Punto de ebullicion 3260° C

Fase a (HCP) para T <882°C

Fase B (BBC) para T > 882° C

Fase a:a=0.295 nmy c = 0.468 nm
Fase B: a=0.332 nm (a 900° C)
Temperatura de transicion a-g |882°+2°C

Fase a (20° C): 4.51 g/cm®

Fase B (885° C): 4.35 g/cm®

Estructura cristalina

Parametros de red cristalina

Densidad

El dioxido de titanio es una de las sustancias mas blancas y brillantes
conocidas. Debido a sus propiedades reflexivas, el didxido de titanio, da brillo a
los colores y proporciona proteccién UV. Algunos usos del diéxido de titanio
son: en pinturas (remplazando el uso del plomo), lacas, papel, plasticos, tinta,
caucho, textiles, cosméticos, cuero, colorantes para alimentos y ceramicos.
También es usado como capa en barras de soldadura.

El proceso comercial basico de produccion del titanio (Figura 1.1) empieza con
la extraccién [15], la cual involucra el tratamiento del mineral (leucoxeno, rutilo

o ilmenita) con gas cloro para producir tetracloruro de titanio, que es purificado
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y reducido hasta lo que es conocido como esponja de titanio. Posteriormente,
la esponja es mezclada con los elementos de aleacion y fusionada en vacio,
dando origen a un lingote. Después de obtener un lingote homogéneo, es
procesado en formas y tamafos deseados, tipicamente por forja seguido de

laminado.

1.1.1. Metalurgia fisica del titanio y sus aleaciones

TROZOS DE
TITANIO

FUSION EN
ARCO

—
—»| LINGOTES

v

REFUSION Y
ACABADO EN
PRODUCTOS
LAMINADOS

ESPONJA DE
TITANIO

TETRACLORURO
DE TITANIO

MINERAL
RUTILO
LEUCOXENO
O ILMENITA

TETRACLORURO
DE MAGNESIO §#

ELEMENTOS
DE ALEACION

Figura 1.1 Produccién comercial del titanio. [15]

El titanio es un elemento alotropico, esto quiere decir, que existe en mas de
una forma cristalografica. A temperatura ambiente, el titanio exhibe una
estructura cristalina hexagonal compacta (HCP), referida como fase alfa. Sin
embargo, cuando la temperatura aumenta hasta 882.5 °C, el titanio puro
experimenta una transformacion alotropica de la fase alfa (HCP) a una de
estructura cristalina cubica centrada en el cuerpo (BCC), llamada fase beta. La
temperatura a la cual ocurre esta transformacién es conocida como transicion
beta y es definida como la temperatura de equilibrio mas baja a la cual el
material es 100% fase beta (BCC) [16].
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La adicién de un elemento de aleacion al titanio puro puede provocar que la
temperatura de transformacion aumente, disminuya o bien que permanezca sin
afectar. Estos elementos de aleacion son conocidos como estabilizadores alfa

o beta.

El grupo de elementos de aleacién que favorecen la fase « y la estabilizan
aumentando la temperatura de transicion beta estos incluyen al aluminio, galio,
germanio, carbono, oxigeno y nitrégeno. La fase beta se estabiliza por la
adicion de elementos que promueven la disminucion de la temperatura de
transicion beta. Estos elementos se clasifican en dos grupos: los isomorfos y

los eutéctoides f. EI primer grupo estd formado por elementos que son
miscibles en la fase f como: molibdeno, vanadio, tantalio y niobio. El segundo

grupo esta formado por aquellos elementos que forman sistemas eutéctoides
con el titanio, con temperaturas eutéctoides tan bajas como 550 °C, entre ellos

estan: el manganeso, hierro, cromo, cobalto, niquel, cobre y silicio.

1.2. Clasificacidn de las aleaciones de titanio

Las aleaciones de titanio se clasifican, en base a su composicién quimica, el
porcentaje en peso de los elementos de aleacién, y su efecto en la
microestructura resultante a temperatura ambiente. Como un ejemplo, la razén
por la cual el titanio puro es clasificado como titanio «, es debido al hecho de
que, a temperatura ambiente, su microestructura estda completamente formada
por granos con estructura cristalina hexagonal compacta (HCP). Un ejemplo de
una aleacion con doble fase es la de Ti-6Al-4V, la cual contiene a los dos
estabilizadores, alfa y beta, como consecuencia las aleaciones “alfa + beta”
exhiben cierta fraccion volumétrica de la fase beta estabilizada a temperatura
ambiente. La Tabla 1.2, presenta un gran numero de aleaciones
comercialmente disponibles, ordenadas de acuerdo a su clasificacion en alfa,

cercana a alfa, “alfa + beta” y beta [17].
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1.2.1. Aleaciones alfa

Este grupo consiste de ambos, titanio puro (0 no aleado) y aquellas aleaciones
que contienen elementos estabilizadores de «, tales como Al, Ga y Sn, ya sea
que se encuentren solos o combinados. Como ya se mencioné con
anterioridad, a temperaturas ordinarias estos son materiales con estructura
HCP [16].

Como las aleaciones alfa son materiales de una sola fase, los esfuerzos de
tension son relativamente pequefos, especialmente a bajos contenidos de
oxigeno, sin embargo su elevada estabilidad térmica conduce a que estos
materiales soporten esfuerzos sorprendentemente considerables. Estas
aleaciones también se caracterizan por una buena ductilidad a temperaturas
muy bajas, resistencia a esfuerzo considerable, buena resistencia y son faciles
de soldar [18]. Sin embargo, debido a que las aleaciones en este grupo
presentan una sola fase con una estructura cristalina hexagonal también
exhiben una razén elevada de resistencia a la tension, siendo el alto contenido
de oxigeno presente en la estructura el que esta asociado a su limitada

deformacion [19].

1.2.2. Aleaciones cercanas a alfa

Estas aleaciones son desarrolladas para satisfacer demandas de operacion a
temperaturas elevadas, esta clase de aleaciones, soportan elevados esfuerzos
de tensién a temperatura ambiente como las aleaciones alfa. Usualmente, las
aleaciones cercanas a alfa son forjadas y tratadas térmicamente en el campo
“alfa + beta”, de manera que los granos beta primarios estan siempre presentes

en la microestructura.

Las dos aleaciones, que generalmente presentan la resistencia mas elevada
con temperatura de operacién de alrededor de 600°C son el Timetal 1100, y
Timetal 834. El Timetal 1100 es procesado por forja justo por debajo de la
transicion B y la microestructura resultante exhibe una mezcla de granos alfa
elongados y equiaxiados, la cual provee un buen balance y un valor bajo de

resistencia a la fatiga [19].
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1.2.3. Aleaciones alfa/beta (a + )

Estas aleaciones presentan ambas fases, a y B, en equilibrio a temperatura
ambiente. Estas aleaciones combinan el esfuerzo de las aleaciones a con la
ductilidad de las aleaciones B, y su microestructura y propiedades pueden
variar ampliamente con tratamientos térmicos apropiados y/o procesos

termomecanicos.

La aleacion a+ f mas conocida y usada es Ti-6Al-4V o Ti-6-4. Otras

aleaciones comercialmente disponibles en esta clase son Ti-6-6-2 y Ti-6-2-4-6
las cuales pueden soportar en ciertos casos, esfuerzos mas elevados que las
aleaciones cercanas a alfa a altas temperaturas. Otra caracteristica de estas
aleaciones es que son facilmente soldables, lo cual es una funcion de los
contenidos de estabilizadores beta. Estas aleaciones también pueden mejorar
su resistencia con un tratamiento de solucion sdélida para aumentar su dureza.
La cantidad de resistencia que puede ser lograda es una funcion del espesor y
de la composicibn quimica de la aleacion; mientras el contenido del

estabilizador beta aumenta la dureza.

1.2.4. Aleaciones beta, cercanas a beta y beta metaestables

No existe una definicion clara de las aleaciones de titanio beta. La terminologia
convencional usualmente se refiere a las aleaciones cercanas a beta y beta
metaestables como clases de aleaciones beta de titanio. Una aleacion cercana
a beta, es generalmente, aquella que tiene un contenido apreciablemente alto
de estabilizadores beta en comparacién con una aleacion convencional alfa-
beta, tal como Ti-6Al-4V, pero no contiene suficiente estabilizador para retener
una estructura completamente beta con un enfriamiento en aire de las
secciones delgadas. Para tales aleaciones, un enfriamiento rapido en agua es
requerido aun en las secciones delgadas. Debido a la estabilidad marginal de la
fase beta en estas aleaciones, estas primero son tratadas en solucién debajo
de la temperatura de transicion (3 para obtener la fase alfa primaria, lo cual a su

vez resulta en un enriquecimiento de la fase beta mas estable.




U.M.S.N.H. LIM.

La aleacion Ti-10V-2Fe-3Al es un ejemplo de una aleacion cercana a beta. Por
otro lado, las aleaciones beta metaestables son incluso mas fuertemente
aleadas que las aleaciones cercanas a beta con estabilizadores beta y, como
tales, rapidamente retienen wuna estructura completamente beta con
enfriamientos por aire de las secciones delgadas. Debido a la estabilidad de
estas aleaciones, no es necesario un tratamiento térmico por debajo de la
transicion B para enriquecer la fase beta. Por lo tanto, estas aleaciones
normalmente no contienen alfa primaria ya que estas son usualmente tratadas

en solucion sélida sobre la transicion (3.

Estas aleaciones son conocidas como “metaestables” que por la fase beta
resultante no es realmente estable, puede ser envejecida para precipitar alfa
para propositos de resistencia. Aleaciones tales como Ti-15-3, B120VCA, Beta

C, y Beta lll son consideradas como aleaciones beta metaestables.

Desafortunadamente, la clasificacion de una aleacién como cercana beta o
beta metaestable no es siempre obvia. De hecho, la terminologia “metaestable”
no es precisa puesto que una aleacion cercana a beta es también metaestable,
por ejemplo, también se descompone en alfa mas beta con envejecimiento.
Hay una categoria adicional obvia de las aleaciones beta: las aleaciones beta
estables. Estas aleaciones son también fuertemente aleadas con
estabilizadores beta, tanto que la fase beta no se descompondra en alfa mas
beta con un envejecimiento subsiguiente. Actualmente, tales aleaciones no
estan produciéndose comercialmente. Un ejemplo de tal aleacion es Ti-30Mo.
El interés en las aleaciones beta proviene del hecho que estas contienen una
alta fraccion en volumen de la fase beta y, posteriormente, pueden ser
endurecidas por una precipitacion alfa. Asi, estas aleaciones pueden generar
altos niveles de resistencia mecanica con buena ductilidad. Ademas, muchas
de las aleaciones beta presentan excelentes caracteristicas para la formacién

de laminas.
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1.2.5. Ti-6Al-4V

Esta aleacion es una aleacion a+ f, con 6% en peso de aluminio que
estabiliza a la fase a y 4% de vanadio que estabiliza a la fase g. A

temperatura ambiente, la microestructura en equilibrio esta constituida
principalmente por fase « (HCP) con algo de fase beta retenida (BCC). El
limite elastico minimo varia desde 760 a 895 MPa, dependiendo del proceso,

tratamiento térmico y composicion quimica (cantidad de 6xigeno) del material.

De acuerdo con Lutjering el parametro microestructural mas importante, que
determina las propiedades mecanicas, en una aleacion de titanio a+ g, es el
tamano de la colonia « . Al disminuir el tamafo de la colonia « se observa una
marcada mejora en la ductilidad y la resistencia a la propagacion de grietas,
mientras que la resistencia a la propagacién de macro grietas y a la fractura se
ven mejoradas por la presencia de una colonia de fase « mayor. El tamafo de
la colonia a depende de la velocidad de enfriamiento de la fase S presente y
del tamafio de grano de la fase £ que limitan las dimensiones de la colonia de
la fase «. Otro parametro importante que también afecta a las propiedades
mecanicas de esta aleacion es el efecto del contenido de los elementos de
aleaciéon. La fase f contiene pequefias concentraciones de estos elementos
(especialmente oxigeno) que promueve el envejecimiento por la formacion de

particulas TizAl.

1.2.6. Diagrama de fases

Un diagrama de fases muestra las fases presentes bajo condiciones de
equilibrio, asi como su presencia en cada combinacion de temperatura y
composicion general. Un punto central en la evolucién de la microestructura de

aleaciones de titanio es la transformacion o — f con la temperatura,
generalmente se presenta una transicion £ con la temperatura, ya que es la
fase p la que se separa de las dos fases o+ . Un diagrama de

transformacion tiempo vs temperatura y un diagrama esquematico de fase

pseudo binario se muestran en las Figuras 1.2 y 1.3, respectivamente [20].
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Cuando las aleaciones de titanio son tratadas térmicamente por arriba de la

transicion £ (temperatura especifica que es funcion de la quimica de la

aleacion, para el Ti-6Al-4V es de 1000 °C), esta presente Unicamente la fase

S . Enfriando posteriormente de la temperatura de transicion g, esta puede

transformarse en varias fases que pueden estar en equilibrio o que pueden no

estarlo, dependiendo de la velocidad de enfriamiento y de la composicion de la
aleacion. Con un enfriamiento rapido, la fase B puede transformarse en o

(HCP) o a" (ortorémbica); con un aumento de estabilizador de la fase /S existe

mayor tendencia a la formacién de «"que de « .

Con un enfriamiento lento, S puede transformarse por nucleacion y puede

crecer una fase ¢ Widmanstatten. La morfologia de la fase o Widmanstatten
puede cambiar de una colonia alineada en laminas a un ordenamiento cesto-
tejido con un incremento de la velocidad de enfriamiento. Ademas, la estructura

laminar es mas fina si se incrementa la velocidad de enfriamiento.

Con un enfriamiento lento, la fase « también esta presente, ademas de los
productos de transformacion (a, a',a"), la microestructura puede retener

pequenas cantidades de fase £, dependiendo de la composicion quimica de la

aleacion; 'y o se descomponen por envejecimiento subsiguiente y se
precipita S, lo cual causa un aumento de la resistencia. En algunas aleaciones,

se pueden formar fases intermetalicas adicionales debido al envejecimiento.

En aleaciones con estabilizadores de la fase £, dicha fase puede ser retenida
completamente como fase metaestable con un enfriamiento rapido. Sin
embargo, con un enfriamiento lento, la fase « puede precipitar, por lo tanto la
cantidad de «a es funcion de la velocidad de enfriamiento y del contenido de
estabilizador p. Una fase p metaestable puede descomponerse por un
envejecimiento subsiguiente y se precipita fase « . El envejecimiento produce

un incremento de la resistencia, mientras que la ductilidad disminuye.

10
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Temberatura

Estabilizadores § ——

Figura 1.2 Diagrama de transformacion tiempo vs temperatura. [20]

B

Transicioén

Temberatura

Tiempo —

Figura 1.3 Diagrama esquematico de fase pseudo binario. [20].

1.3. Comportamiento mecanico del titanio y sus aleaciones

Los metales con estructura hexagonal compacta (HCP) presentan un pequefio
numero de sistemas de féacil deslizamiento, una distribucion asimétrica y
estrictas relaciones de orientacién cristalografica, o que resulta en la formacién
de una marcada textura de deformacion. EI mecanismo de la deformacion junto
con la textura son responsables de la pronunciada anisotropia de las

propiedades mecanicas.

11
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En el titanio alfa (HCP), el deslizamiento ocurre mas frecuentemente en los

planos de deslizamiento basal {0001}, prismatico {IOiO}, y piramidal {1011}
(Figura 1.4). De hecho los planos de deslizamiento dominantes dependen de la
relacion de los parametros c/a, asi como de la composicion quimica de la
aleacion, la temperatura, el tamafo de grano y la orientacion cristalina. En
general, el deslizamiento tendra tendencia a ocurrir en el plano que tenga la
mayor distancia interplanar. Los materiales hexagonales presentan una
relacion c/a menor a 1.663 (considerada la relacion ideal), el plano prismatico
es en promedio el plano mas densamente empacado. Para el titanio alfa (c/a =
1.587), el plano prismatico es el mas densamente empacado. Como
consecuencia, el esfuerzo de corte mas pequeno ocurre en el plano prismatico.
Este el caso de un titanio alfa de alta pureza. Si los niveles intersticiales de
oxigeno y/o nitrégeno son altos, como es el caso de las aleaciones de baja
pureza, es decir, el titanio comercialmente puro (CP), los tres planos de
deslizamiento estan activados, pero el plano prismatico es aun el que tiene el

esfuerzo de corte mas pequefo requerido para la deformacion inicial.

Los materiales hexagonales, debido a su simetria de rotacion de 6 pliegues no
exhiben un conjunto completo de sistemas de deslizamiento. Como
consecuencia de este limitado numero de sistemas de deslizamiento capaces
de ser activados, el deslizamiento posterior es adaptado de cualquier modo por

un deslizamiento piramidal <c+a> o un maclado a traccion/compresion.

Un limite de macla es un plano a través del cual hay una desorientacion
especial de imagen estudiada de la estructura cristalina. Las maclas pueden
producirse cuando una fuerza cortante, que actia a lo largo del limite de
maclado, hace que los atomos se desplacen de su posicion. Los defectos de
macla suceden durante la deformacién o tratamiento térmico de ciertos
metales. Los limites de macla interfieren con el proceso de deslizamiento y
aumentan la resistencia del metal. EI movimiento de los limites de macla

también puede causar la deformaciéon del metal.
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Cabe mencionar que el plano de simetria entre dos porciones de la red que
tienen una orientacion que esta relacionada a la orientacién del resto de la red

sin maclado es conocido como plano maclado. En el titanio, el plano de

maclado mas comun es el (1012) y la direccion del maclado es [1011], [21].

C C

1 (o001)

k4

R/

(1100) —

=~ (2110)

N P

3
—_—
3 az az
aq /31

Figura1.4 Planos prismatico, basal y piramidal en estructuras
hexagonales. [22]

1.3.1. Modos de deslizamiento en metales HCP

Los sistemas de deslizamiento primarios operativos en metales HCP con
relacion c/a menor al ideal 1.633, son en los planos prismaticos {1010} en las
direcciones basales <1210>. El otro primer ordenamiento posible en los
sistemas de deslizamiento sucede en los planos basal (0001) y piramidal {1011}

con direcciones basales <1210>. Estos sistemas proveeran combinaciones de 4
sistemas de deslizamiento independientes, ya que todos ellos ocurren en la
direccién basal. En los metales con estructura HCP las modalidades de
deslizamiento basal y prismatica mas comunes tienen sélo 2 o 3 sistemas de
deslizamiento respectivamente [23], comparados con materiales con estructura
cristalina cubica simple que poseen 5 0 mas sistemas de deslizamiento. Como
consecuencia, puesto que al menos cuatro o cinco sistemas de deslizamiento
independiente son necesarios para ajustar la fatiga elastica, los sistemas
secundarios como el deslizamiento piramidal con vector de Burgers <c+a>, o
sistemas con maclas pueden contribuir a aumentar la resistencia a la fatiga [24
y 25]. La Figura 1.5 muestra los sistemas de deslizamiento primario vy

secundario para el titanio.
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Figura 1.5 Sistemas de deslizamiento en el titanio alfa. [15]

A temperatura ambiente, como consecuencia del laminado en frio, el Ti se
deforma por deslizamiento prismatico {1010}<1210>, por deslizamiento
piramidal {1011}<11§0> con el vector de Burgers <a> y el secundario
{1011 }<11§§> con el vector de Burgers <c+a>, {1012 }<loil> y en algunos casos

{1151} en la tension de la macla y {1152 }<11§§> en la compresion de maclas
[26-28].
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1.3.2. Trabajado en frio

Ya que las propiedades fisicas, mecanicas y eléctricas de los materiales
policristalinos estan relacionadas con su arreglo atémico, no es sorprendente
que la estructura del material pueda estar influenciada por el proceso de
formacion del metal. Este tipo de proceso de trabajo mecanico es,
generalmente, aplicado después de que el metal es colado, de modo que es
importante entender que este proceso actua reciprocamente con la estructura y
la no homogeneidad del material laminado, y de esta manera afecta las

propiedades del material.

El laminado, es uno de los procesos comunmente usado en la formaciéon de
metales para reducir la no homogeneidad y para cambiar las propiedades de
los materiales. Algunos metales como el titanio desarrollan microestructuras en
las cuales los granos giran durante el proceso de laminado, como resultado, las
direcciones cristalograficas se alinean en la direccién principal del laminado.
Esta alineacion cristalografica, conocida como textura, resulta en un
comportamiento anisotrépico del material. Asi, las propiedades mecanicas y
eléctricas son diferentes, dependiendo de si son medidas en direcciéon

perpendicular o paralela a la direccion del laminado [29].

Este proceso de trabajado del metal es usado para reducir el espesor del
material de trabajo, comprimiéndolo entre dos rodillos. Cuando este proceso
ocurre antes de la temperatura de recristalizacién del metal, es llamado
laminado en caliente, mientras que cuando el laminado se lleva acabo por
debajo de esta temperatura se llama laminado en frio. En la Figura 1.6, se
muestra como la orientacion preferencial se desarrolla a través de los efectos
de las operaciones de laminado en los granos del material colado sin procesar
y también muestra la diferencia en la microestructura que puede ser producida
por el laminado del metal y que depende de varios factores tales como
condiciones del laminado, la cantidad de la reduccion, la composicion quimica
del material, etc. Ademas, es bien conocido que las condiciones del laminado
son altamente significativas para la textura y las propiedades dependientes de

la textura.
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Rodillos

Direccion de laminado

Granos elongados

Granos equiaxiados con orientacioén preferencial

sin orientacion preferencial

Figura 1.6 Representacion esquematica de la formacién de metales
durante el proceso de laminado.

El laminado en frio incrementa la densidad y altera la forma, pero no el tamafio
promedio de grano. Durante este proceso se puede producir una distribucién
de textura no homogénea a lo largo del espesor de la placa y a través del
espesor. Esta no homogeneidad del material puede ocultar o reducir
dramaticamente la deteccion y caracterizacion de imperfecciones en el material
[30].

1.4. Tratamientos térmicos

La respuesta del titanio y aleaciones de titanio al tratamiento térmico depende
de la composicion del metal. Las composiciones de fase, tamafio y
distribuciones pueden ser manipuladas por el tratamiento térmico dentro de
ciertos limites para reforzar una propiedad especifica o para lograr un rango de
niveles de resistencia. No todos los ciclos de tratamiento térmico son aplicables
a todas las aleaciones de titanio, porque varias aleaciones se disefian para

propositos especificos.

Estos tratamientos térmicos se utilizan para alcanzar uno de tres objetivos: 1)
eliminar los efectos del trabajado en frio, 2) controlar el endurecimiento por

dispersiéon 6 3) mejorar la maquinabilidad [31].
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1.4.1. Proceso de recocido o de eliminacion del trabajo en frio

Este tratamiento térmico consiste en la aplicacion controlada de energia
térmica, con la finalidad de llevar la temperatura de un metal arriba de la
temperatura critica, lo cual nos permite eliminar de manera significativa los
esfuerzos residuales y la recristalizacion de la estructura, obteniendo la

isotropia de las propiedades.

1.4.2. Etapas del recocido

El trabajado en frio es un mecanismo util de endurecimiento. Sin embargo, el
trabajo en frio causa algunos efectos que a veces no se desean. Por ejemplo,
la pérdida de ductilidad o el desarrollo de esfuerzos residuales podran no ser
adecuados en algunas aplicaciones. Como el trabajo en frio o el
endurecimiento por deformacion se deben a una mayor densidad de
dislocaciones, se puede suponer que cualquier tratamiento para reordenar o
aniquilar las dislocaciones podria comenzar a deshacer los efectos del trabajo

en frio.

El recocido es un tratamiento térmico para eliminar algunos o todos los efectos
del trabajo en frio. Se puede usar el recocido a baja temperatura para eliminar
los esfuerzos residuales que se producen durante el trabajo en frio, sin afectar
las propiedades mecanicas de la parte terminada; también se puede usar para
eliminar por completo el endurecimiento por deformaciéon que se desarrolla
durante el trabajo en frio. En este caso, la parte obtenida es suave y ductil,
pero sigue teniendo un buen acabado superficial y exactitud dimensional.
Después de recocer, podria hacerse mas trabajo en frio, porque se restituye la
ductilidad; al combinar ciclos repetidos de trabajo en frio y recocido, se pueden

alcanzar deformaciones totales grandes.

El proceso de recocido se puede dar mediante las siguientes etapas:

Recuperacién: La microestructura original con trabajo en frio se compone de
granos deformados que contienen una gran cantidad de dislocaciones
enmaranadas. Cuando un espécimen se calienta, la energia térmica permite

que las dislocaciones se muevan o formen las fronteras de una estructura
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subgranular poligonizada. Sin embargo, la densidad de dislocaciones no
cambia. Este tratamiento a baja temperatura elimina los esfuerzos residuales
causados por el trabajo en frio, sin causar cambio en la densidad de
dislocaciones, y se llama recuperacion. Las propiedades mecanicas del metal
permanecen casi inalteradas, porque la cantidad de dislocaciones no se reduce
durante la recuperacién. Sin embargo, los esfuerzos residuales se reducen, o
incluso se eliminan cuando se anulan las dislocaciones; con frecuencia a la
recuperacion se le llama recocido de eliminacion de esfuerzos, recocido de
relevado de esfuerzos. Ademas, la recuperacion restablece la alta
conductividad eléctrica al metal, manteniendo la resistencia y permitiendo que,
al mismo tiempo, tenga conductividad alta. Por ultimo, el recocido mejora con

frecuencia la resistencia del material a la corrosion.

Recristalizaciéon: Cuando un material trabajado en frio se calienta mas alla de
cierta temperatura critica, la recuperacion rapidamente elimina los esfuerzos
residuales y produce la estructura poligonizada de dislocaciones. Entonces se
nuclean nuevos y pequefios granos en los limites de celda de la estructura
poligonizada y se eliminan la mayoria de las dislocaciones. Como se reduce
mucho la cantidad de dislocaciones, el metal recristalizado tiene baja
resistencia, pero gran ductilidad. La temperatura a la que aparece una
microestructura de nuevos granos con muy baja densidad de dislocaciones se
llama temperatura de recristalizacion. El proceso de formacién de nuevos
granos por tratamiento térmico de un material trabajado en frio se llama

recristalizacion.

Crecimiento de grano: A temperaturas de recocido todavia mayores de la
critica, la recuperaciéon y la recristalizacion se efectuan con rapidez y se
produce una estructura granular recristalizada fina. Si la temperatura es
suficientemente alta, los granos comienzan a crecer, y unos granos favorecidos
consumen a los mas pequefos. Este fendmeno se llama crecimiento de grano

y esta impulsado por la reduccion del area de los limites de grano.
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La fuerza motriz para la recristalizacion es la diferencia entre la energia interna
de un material frio y la de un material recristalizado. Es importante enfatizar
que la temperatura de recristalizacion no es una temperatura fija, como la
temperatura de fusion de un elemento puro, y esta influida por una diversidad

de variables de procesamiento:

1. Temperatura de recristalizacion. Esta disminuye cuando aumenta la
cantidad de trabajo en frio. Las mayores cantidades de trabajo en frio
hacen que el metal sea menos estable y promueven la nucleacién de
granos recristalizados. Hay una cantidad minima de trabajo en frio, entre

30 y 40%, debajo de la cual no ocurrira la recristalizacioén.

2. Tamafio de grano. Un menor tamano de grano original del trabajado en
frio reduce la temperatura de recristalizacién, al propiciar mas sitios, que
eran los limites de grano anteriores, en los cuales se pueden nuclear

nuevos granos.

3. Tiempo de recocido. Al aumentar el tiempo de recocido se reduce la
temperatura de recristalizacion, ya que se dispone de mas tiempo para

la nucleacion y el crecimiento de los nuevos granos recristalizados. [31]

El proceso de recocido se debe controlar para obtener un grado de ductilidad.
Para disefar un tratamiento térmico adecuado para el recocido, es necesario
conocer la temperatura de recristalizacion y el tamafio de granos
recristalizados. Los tratamientos de recocido recomendados para varias

aleaciones se dan en la Tabla 1.3.
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Tabla 1.3

aleaciones. [32]

Tratamientos de recocido recomendados para

el titanio y sus

Temperatura Método de
Aleacion Tiempo (h)
(°C) enfriamiento
Ti comercialmente puro (todos los grados) 650 a 760 1/10a2 Aire
Aleaciones de titanio alfa o cerca de alfa
Ti-5A1-2.5Sn 720 a 845 1/6 a4 Aire
Ti-8Al-1Mo-1V 790(a) 1a8 Aire o Horno
Ti-6Al-2Sn-4Zr-2Mo 900(a) 2a i Aire
Ti-6Al-2Nb-1Ta-0.8Mo 790 a 900 1a4 Aire o Horno
Aleaciones de titanio alfa-beta
Ti-6Al-4V 705 a 790 1a4 Aire o Horno
Ti-6AI-6V-2Sn (Cu +Fe) 705 a 815 Yaa4 Aire o Horno
Ti-3Al-2.5V 650 - 760 2a2 Aire
Ti-6Al-2Sn-4Zr-6Mo (c) — —
Ti-5A1-2Sn-4Mo-2Zr-4Cr (Ti-17) (c)
Ti-7Al-4Mo 705 a 790 1a8 Aire
Ti-6Al-2Sn-2Zr-2Mo-2Cr-0.25Si 705 a 815 1a2 Aire
Ti-8Mn 650 a 760 2a (d)
Aleaciones de titanio beta o cerca de beta
Ti-13V-11Cr-3Al 705 a 790 1/6 a1 Aire o Agua
Ti-11.5Mo-6Zr-4.5Sn (Beta Ill) 690 a 760 1/6 a1 Aire o Agua
Ti-3Al-8V-6Cr-4Zr-4Mo (Beta C) 790 a 815 Vaal Aire o Agua
Ti-10V-2Fe-3Al (©)
Ti-15V-3AI-3Cr-3Sn 790 a 815 112 a1/4 Aire

(a) Para laminas y Placas, seguido por %2 h a 790 °C, después enfriado en aire.

(b) Para laminas, seguido por %4 h a 790 °C, después enfriado en aire (mas 2 h a 595 °C, después

enfriado en aire, en ciertas aplicaciones).

enfriado en aire.

(c) Normalmente no proporcionado o usado en la condicion de recocido.

(d) Enfriamiento en horno o lento a 540 °C, después enfriamiento en aire.

Para Placas, seguido por 8 h a 595 °C, después
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1.5. Textura

Entre los materiales mas importantes y mas comunmente usados en la practica
industrial se encuentran: los metales, ceramicos y algunos polimeros, los
cuales pueden ser materiales policristalinos y sus unidades del componente
son llamadas cristales o granos. Las orientaciones de granos en los
policristales son raramente al azar debido al procesamiento al que los
materiales policristalinos son normalmente sometidos, tal como la solidificacion
de la fusion, laminacién en caliente, laminacion en frio y recocido entre otros
procesos termomecanicos. Por tanto, en la mayoria de los materiales hay un
patrén en las orientaciones, y una tendencia ocurrira para ciertas orientaciones.
Esta tendencia es conocida como orientacién preferencial de los cristales o
textura. La importancia de la textura en los materiales reside en el hecho de
que muchas propiedades de los materiales son dependientes de la textura. De
acuerdo con Bunge [33], la influencia de la textura en las propiedades del
material es, en muchos casos, del 20-50% de los valores de las propiedades.
Algunos ejemplos de propiedades que dependen de la textura promedio del
material son: el Modulo de Young, la Relacion de Poisson, la resistencia, la
ductilidad, la tenacidad, la permeabilidad magnética, la conductividad eléctrica
y la expansion térmica (en materiales no cubicos) [34]. La textura, en
materiales hexagonales, es representada por los indices de Miller {hkil} <uvtw>
donde {hkil} corresponde a la familia de planos cristalograficos paralelos a la
superficie del espécimen y <uvtw> corresponde a la familia de direcciones

cristalograficas paralelas a la direccion de laminacion (DL) del espécimen.

La textura puede ser determinada por medio de difraccion de rayos X,
difraccién de neutrones y difraccion de electrones usando un Microscopio de
Transmisién Electrénica (TEM). La difraccion de rayos X es la técnica mas
comunmente aplicada pero la difraccion de neutrones y electrones estan
ganando interés ya que permiten correlacionar microestructuras, relaciones
entre granos vecinos y textura [35]. Entre las maneras de describir la textura,
las figuras de polo (FP), las figuras de polo inversas (FPI) y la funcion de

distribucion de orientacion (ODF), son los métodos mas usados.
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La figura de polo (Figura 1.7) es una proyeccion [36], comunmente
representada como una proyeccién estereografica, la cual muestra la variacion
de la densidad de polos o planos normales, para un conjunto selecto de planos
cristalinos teniendo a la direccion de laminacién (DL), la direccion transversal
(DT) y la direccién normal del espécimen como ejes de referencia. Las figuras
de polo son medidas usando la difraccion de rayos X y, para tener una reflexion
especifica (hkil), se cumple la siguiente condicion, conocida como la ley de

Bragg, la ecuacion (1.1).

nA=2d,, sené (1.1

Durante la medicion de la figura de polo, para determinar una densidad de polo,
los restos detectados de rayos X al apropiado angulo 26 estacionario, para
recibir las reflexiones (hkil), mientras el espécimen gira de dos maneras
particulares. Estas rotaciones permiten una examinacion completa de la
superficie del espécimen y el posicionamiento del espécimen en el goniémetro

de textura.

La construccion de figuras de polo por el trazo de puntos, como aquel ilustrado
en la Figura 1.7, es muy util para especimenes granulados gruesos y para el
material de grano fino los datos de intensidad se presentan normalmente como
contornos de valor igual; el valor de intensidad de cada contorno se expresa
como la proporciéon del valor medido para el espécimen texturizado al valor
para un espécimen orientado al azar. Con el angulo de difraccion fijo en la
posicion de polo deseada, el goniometro de la figura de polo gira el espécimen
para producir todas las orientaciones del espécimen para la posicion difractada.
Los datos son obtenidos determinando la intensidad de la linea de difraccion de
polos como una funcion de orientacion del espécimen. Las intensidades
medidas pueden trazarse entonces como las lineas de contorno. Una
correlacion cuantitativa entre la textura y una propiedad fisica o mecanica
requiere la determinacién de la distribucion real de intensidad de la linea de

difraccién basada en varias figuras de polo.
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Figura 1.7 Formacién de figuras de polo, (a) Proyeccién sobre el plano de
referencia de los ejes del espécimen, (b) Proyeccion de un
grano en el plano de referencia (c) Proyecciéon para otros
granos (d) La densidad de contornos de otros granos.
(esquematicamente).

A pesar de existir todos estos métodos de caracterizacién de textura, todos

ellos son muy costosos, motivo por el cual no son muy utilizados.

La Figura 1.8, muestra las texturas de laminacion resultantes, en forma de

figuras de polo, como una funcién de la relacién c/a.
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Figura 1.8 Texturas de laminas en materiales HCP como una funciéon de
relaciones c/a (esquematicamente). [15]

La textura ideal del componente laminado en frio es representada en la Figura
1.9 y otras texturas tipicas en materiales hexagonales se muestra en la Figura
1.10. [37].

[0002] [0002]

DN <1010>

7

DT

DL

Figura 1.9 Textura ideal del componente laminado en frio para el titanio
laminado en frio {2115} <1010>. [15]
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Figura 1.10 Texturas Tipicas. [15]

1.5.1. Textura en el laminado en frio
Los materiales hexagonales, tales como, el titanio y zirconio, tienen un numero
limitado de sistemas de deslizamiento y, generalmente, desarrollan una
pronunciada textura después del laminado en frio. Knight y Guillaume
reportaron la evolucién de la textura de las laminas de titanio comercialmente
puras después del laminado en frio debido a 21.4% y 89.4% de reduccion de

espesor y Guillaume observo que el componente de textura mas intenso, para

ambos grados de reduccién fue de (5115) [0110] [38]. Trabajando con laminas
de titanio laminadas en frio, Philippe encontré el mismo resultado y reporto
haber encontrado componentes de textura después del laminado en frio de

aleaciones de titanio y zirconio [39].
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1.6. Termoelectricidad

La termoelectricidad es el resultado del transporte intrinsicamente acoplado de
electricidad y calor en metales. La densidad de corriente eléctrica j y el flujo
térmico h producido por una combinacién dada de potencial termoeléctrico @ y

las distribuciones de temperatura T, estan dadas por Joshi [20]:
b5
=|_ (1.2)
h e x|-VT

o denota la conductividad eléctrica medida a temperatura uniforme,

Donde:

x es la conductividad térmica para un campo eléctrico cero,
ey e son coeficientes termoeléctricos acoplados, que pueden ser expresados

por el potencial termoeléctrico absoluto S del material como €=06S y e=0ST.

La conductividad térmica para un campo eléctrico cero « puede ser faciimente
expresada por la conductividad térmica del material con corriente eléctrica cero
k, la cual es mas facil de determinar experimentalmente como x =k +oS°T. La
diferencia entre estas dos conductividades térmicas se debe al acoplamiento

termoeléctrico en el material. Se puede considerar que x =k(1+7), donde

n=0S"T/k es un factor adimensional que provee una medida del grado de

acoplamiento entre los transportes térmico y eléctrico. Para metales tipicos, el
factor de acoplamiento es relativamente pequefio, en algunos casos entre 1073

y 10, este importante hecho sera utilizado en las siguientes deducciones.

El flujo total de energia h+ ®j, incluye al flujo térmico mas un término adicional

que representa el cambio del potencial termoeléctrico de los electrones. La
velocidad a la que el calor se transfiere, por unidad de volumen, en cualquier

punto del material es:

Veh+Vdej=CT (1.3)

Donde C es el calor especifico.
De la ley de Maxwell se tiene :
Vej=0 (1.4)
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Si se asume que los coeficientes de acoplamiento € y e son tan pequenos que
sus cuadrados y productos se pueden despreciar, entonces la carga térmica

puede ser despreciada del término no lineal, llamado V® e j. Finalmente, para

el estado estable la ecuacion para la carga térmica se reduce a:

Veh=0 (1.5)

Tomando en cuenta lo anterior y considerando que ox- cee#0, tenemos el
Laplaciano de T, y eliminando @, se tiene:

VT=0 (1.6)

VD=0 (1.7)

Para un medio isotropico homogéneo, o,x,e y e son cantidades escalares
que no dependen de las coordenadas en el espacio, a pesar de que
generalmente dependen de la temperatura, especialmente < y e. Como

primera aproximacion en la Ecuacién (1.2) la dependencia con la temperatura
de o puede ser omitida y la continuidad de la corriente termoeléctrica
Vx j=—oVxVDO—eVxVT—(0e/dT)VTxVT es cero.

De hecho, este resultado no cambia incluso si la dependencia con la
temperatura de o es considerada como un término adicional

— (00 /0T)VTxV®D, ya que VT sera paralelo con V®. Si la divergencia de la

corriente del potencial termoeléctrico es inherentemente cero, en ausencia de
una corriente eléctrica externa, la densidad de la corriente por si misma debe
de ser igual a cero en cualquier parte del medio. Esto significa que, sin tener en
cuenta el tamano, la forma y las propiedades del material del espécimen
isotrépico homogéneo, no se generaran corrientes termoeléctricas por ningun
tipo de enfriamiento o calentamiento. En otras palabras, la presencia de
cualquier corriente magnética o cualquier otra forma de corriente termoeléctrica
detectada sera identificada positivamente por el espécimen como un efecto no

homogéneo o anisotrdpico.
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1.6.1. Potencial termoeléctrico (PTE)

El efecto termoeléctrico se debe a un gran numero de fendmenos interesantes,
algunos de los cuales pueden ser utilizados para pruebas no destructivas
(PND) y caracterizacion de materiales. La microestructura esta directamente
relacionada con las propiedades del material y el potencial termoeléctrico
relaciona los cambios microestructurales en materiales policristalinos. La Figura
1.11, muestra un diagrama esquematico de las mediciones termoeléctricas
como se realiza frecuentemente en la caracterizacion no destructiva de

materiales.

&4
+ -
N\

Electrodos de
referencia

Calentamiento
eléctrico

v/
Punta fria

Punta caliente

Especimen

Figura 1.11 Diagrama esquematico de las mediciones termoeléctricas mas
comunmente usadas en la caracterizacion no destructiva de
materiales.

En este ensayo, uno de los electrodos de referencia es calentado por una

corriente eléctrica a una temperatura preestablecida Ty, la temperatura de esta

punta es estabilizada mientras que el otro electrodo permanece frio a

temperatura ambiente T.. La medicion es realizada rapidamente para asegurar

que el electrodo de referencia caliente, no reduzca su temperatura y que el
resto del espécimen no se caliente de manera perceptible. La medida del

voltaje termoeléctrico, conocida como efecto Seebeck esta dada por Joshi [20]:
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T T

h
V=[[S5(T)=Sa(T)HT = [Seu(THdT (1.8)
T
Cc

=

o —

Donde T es la temperatura, y Sg Yy SR denotan los potenciales termoeléctricos
absolutos del espécimen y del electrodo de referencia, respectivamente.
Cualquier variacion en las propiedades del material puede afectar la medida del
voltaje termoeléctrico como:

Ssp =55 —Sg (1.9)

El cual representa el potencial termoeléctrico relativo del espécimen a medir
con respecto al electrodo de referencia. En la mayoria de los casos, el voltaje

termoeléctrico puede ser aproximadamente igual a:
V=T, —Te) S (1.10)

Idealmente, no importa cuan alta sea la diferencia de temperatura entre las
uniones, solo los termopares de diferentes materiales, o mas precisamente,
materiales de diferente potencial termoeléctrico, podran generar una sefal
termoeléctrica. Existen muchos parametros que pueden afectar los cambios en
el potencial termoeléctrico del espécimen a estudiar, entre los mas importantes
se encuentran los asociados con los efectos volumétricos y de contacto [40]. El
efecto volumétrico esta intimamente relacionado con el fenémeno de
termoelectricidad por la cinética de difusion de los electrones a través del
material. Entonces, el coeficiente del potencial termoeléctrico esta dado por la

teoria de Mott-Jones [41, 42], expresado por la ecuacion siguiente:

kT 0

S F o B)le-e, 1.11)

Donde e, es la carga en el electrén; E es la energia en el electrén; E; es la
energia de Fermi; kg es la constante de Boltzmann; T es la temperatura y o(E)

es la conductividad eléctrica.
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El coeficiente del potencial termoeléctrico es una funcién del comportamiento
de dispersion de los electrones, de la concentracion de los electrones y de la
masa efectiva de los electrones. De manera que, el efecto volumétrico es
afectado principalmente por la composicion quimica, el tratamiento térmico, la
anisotropia, la dureza, la textura, el esfuerzo residual y la fatiga del material.
Mientras que, los efectos de contacto estan relacionados con el contacto
imperfecto entre el espécimen examinado y la punta de prueba, la presion
aplicada a la punta de prueba, la temperatura de la punta caliente y de la fria y

del material examinado.

1.6.2. Efecto Seebeck

Para explicar este efecto, considérese una barra de un metal normal (por
ejemplo aluminio) que es calentada por un extremo y enfriada por el otro como
se muestra en la Figura 1.12. Los electrones en la region caliente tienen mayor
energia y por lo tanto tienen mayores velocidades que los de la region fria. Los
electrones de conduccidén alrededor de la energia de Fermi tienen una
velocidad media que solo tiene una pequefa dependencia con la temperatura.
Este pequefio cambio en la velocidad media con la temperatura es importante
para entender el efecto termoeléctrico. Por consiguiente, hay una difusién neta
de electrones del extremo caliente hacia el extremo frio, lo cual deja iones
metalicos positivos expuestos en la region caliente y acumulacion de electrones
en la region fria. Esta situacion prevalece hasta que el campo eléctrico
desarrollado entre los iones positivos de la regidn caliente y el exceso de
electrones en la region fria, impide un nuevo movimiento de electrones del
extremo caliente al frio. Por consiguiente, se desarrolla un voltaje entre los
extremos caliente y frio, donde el extremo caliente presenta el potencial
positivo. La diferencia de potencial AV a través de la pieza del metal debida a
la diferencia de temperatura AT es llamada efecto Seebeck, ya que Thomas
Seebeck observo el efecto termoeléctrico en 1821 usando dos metales
diferentes como termopares que es la unica forma de observar el fendmeno.

Fue Thompson (Lord Kelvin) quien describi6 el efecto observado.
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Figura 1.12 Efecto Seebeck. Un gradiente de temperatura en un conductor

origina una diferencia de potencial. [43]

Para medir la magnitud de este efecto se introduce un coeficiente especial el
cual es definido como la diferencia de potencial desarrollado por unidad de
diferencia de temperatura, es decir, coeficiente Seebeck:

o Qv

=T (1.12)

Por convencion, el S representa el potencial en el lado frio con respecto al lado
caliente. Si los electrones se difunden del extremo caliente al frio, entonces el
lado frio es negativo con respecto al lado caliente y el coeficiente Seebeck es
negativo. El coeficiente Seebeck es referido como el potencial termoeléctrico,
aunque este término es ciertamente engafioso puesto que se refiere a la

diferencia de voltaje en lugar de potencia.

El coeficiente Seebeck es una propiedad del material que depende de la
temperatura: S = S(T) y se encuentra tabulado para muchos materiales. Dado
el coeficiente Seebeck S(T) para un material, la diferencia de voltaje entre dos

puntos donde las temperaturas son To y T, esta expresado por:

.
AV = deT 1.13)
TO
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Esta diferencia de voltaje, es para el extremo frio con respecto al caliente tal
como se menciond en el parrafo anterior para el valor de S. La energia

promedio E,, por electron en un metal, en el cual los estados de densidad se

aproximan a g(E) « E"* esta dada por:

EaV<T>=§EFo[1+ 5”2( dl j ] (1.14)

12 | Eo

Donde Efo es la energia de Fermi a 0 K o -273 °C. Esta ecuacion permite
determinar la energia promedio por electrén. Es necesario notar que la energia
promedio por electrén determinada por la ecuacién anterior, también depende
del material en virtud de Ero. Si se considera una pequeia longitud Jx a través
de la cual la diferencia de temperatura es ST y la diferencia de voltaje 6V . Se
puede suponer que un electron se difunde de la region caliente a la fria a través
de esta diferencia de potencial. Entonces, una pequefa diferencia de
temperatura de ST resulta en una diferencia de voltaje 6V entre los electrones
acumulados y los iones metalicos positivos expuestos como se describe en la
Figura 1.13.

Caliente -e o' Frio
[
[
[
I

I6V
+ -

Figura 1.13 Elemento diferencial. [43]

Si un electron se difunde de la region caliente a la fria. Este tiene que realizar

trabajo contra la diferencia de potencial, lo cual es —edV . Este trabajo hecho
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contra oV disminuye el promedio de la energia del electrén por ok, de
E,, (caliente) a E,, (frio):

—edoV =E, (T+6T)-E, (T) (1.15)
Sustituyendo en esta ecuacion la energia promedio y simplificandola se

obtiene:

21,2
_eé\/z”k—TéT (1.16)
2’EFO

Ya que S =6V /dT, el coeficiente Seebeck esta dado por:

B 7°k*T
2eEq,

~
~

(1.17)

1.6.3. Fendmeno de difusién de electrones

Cuando los especimenes han sufrido la deformacién plastica debido al
laminado en frio la estructura cristalina no estda debidamente ordenada,
ocasionando que la trayectoria y la velocidad de difusién que siguen los
electrones sean en distintas direcciones, esto debido a que presenta una
orientacion preferencial hacia la direccion de laminado y por tanto provoca una
diferencia del potencial termoeléctrico. Sin embargo, cuando se logra que la
estructura cristalina se ordene nuevamente después del tratamiento térmico, la
difusién de electrones es favorecida y con ello, la anisotropia del potencial
termoeléctrico desaparece, pues en cualquier direccion la difusion de

electrones es buena, debido a la simetria del cristal.

1.7. Fendbmeno anisotrépico

Se sabe que cuando un material es trabajado en frio por cualquier tipo de
tratamiento en frio, introducira cambios en las propiedades mecanicas vy
eléctricas del material, es decir, la resistencia eléctrica y la dureza aumentan

con el grado del trabajado en frio mientras que la ductilidad disminuye.
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Todos estos cambios en las propiedades del material dependen del grado de
trabajado en frio, el proceso, la composicion quimica del material, entre otros.
Kropschot y Colaboradores [44], midieron el voltaje termoeléctrico producido
por un termopar hecho del mismo alambre de cobre puro tensado en frio,
después recocido para eliminar la existencia de textura y disminuir su dureza.
En la Figura 1.14, se muestra el voltaje termoeléctrico como una funcién de la

punta caliente mientras la punta fria permanece a T = -269 °C. La parte

importante para este trabajo es la pendiente de la curva a temperatura
ambiente, la cual es proxima a 0.02 pV/°C y representa una variacion relativa
del 1% con respecto al potencial termoeléctrico del cobre puro. Este resultado
indica que es posible detectar la presencia de textura mediante la medicion del

potencial termoeléctrico.

60

50 -
~ 0.02 puVvI°C
40 -
30
20

10

Voltaje termoeléctrico [uV]

0 I I 1
-300 -200 -100 0 100

Temperatura [°C]

Figura 1.14 Voltaje termoeléctrico producido por un termopar recocido
hecho con hilos de cobre puro tensados en frio (La punta fria
se mantuvo a T¢ = -269 °C). [44]

Posteriormente, Rowe y Schroeder [45], demostraron la anisotropia en
materiales HCP tales como el Cd, el Zn y el Mg, dicho fendmeno se observa
claramente en la Figura 1.15.
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Figura 1.15 Anisotropia en materiales HCP. [45]

Existen pocos metales estructurales de gran importancia practica que tengan
una estructura cristalina hexagonal, los cuales, exhiben anisotropia
termoeléctrica, tales como el titanio y sus aleaciones [46-47]. Carredn y
colaboradores [48], condujeron una serie de experimentos en una placa de Ti-
6Al-4V laminada en frio, encontrando una anisotropia de la conductividad
eléctrica, es decir, la diferencia relativa entre las direcciones principales era
aproximadamente 2.3%. También midieron el grado de anisotropia
termoeléctrica usando la técnica termoeléctrica convencional la cual permite
realizar medidas direccionales en una placa rectangular. La Figura 1.16,
muestra la dependencia de la orientacion de la medicion con el potencial
termoeléctrico absoluto en un espécimen de Ti-6Al-4V laminado en frio
(simbolos) junto con la mejor curva sinusoidal ajustada (linea sodlida). La
anisotropia relativa del potencial termoeléctrico que obtuvieron fue
aproximadamente 3.1%, un valor un tanto mayor que el de la conductividad

eléctrica.
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Figura 1.16 Dependencia de la orientacién con el potencial termoeléctrico

en Ti-6Al-4V laminado en frio. [48]

1.8. Anisotropia en la velocidad acustica

La anisotropia se manifiesta a través de varios fendmenos tales como
orientacion dependiente de la velocidad acustica, por medio del fendmeno de
birrefringencia debido a la desviacién entre las direcciones de fase y energia.
La caracteristica mas comun es la orientacidon dependiente de la velocidad
acustica. La Figura 1.17, muestra la configuracidon geométrica utilizada para
comprobar la dependencia con la orientacién de la velocidad transversal (corte)
en un cubo, naturalmente, cualquier bloque rectangular puede ser usado de
manera similar, pero entonces las diferencias en el tiempo de llegada no
pueden ser atribuidas a diferentes velocidades ya que las dimensiones

diferentes deben de ser tomadas en cuenta.

Transductor
de corte .@‘PB

PA

X

Espécimen

Figura 1.17 Configuracion geométrica para la medicién de
birrefringencia por medio de la velocidad de corte.

la
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Para la determinacion de la velocidad ultrasonica se utilizara en este trabajo el
meétodo pulso-eco, en el cual un transductor genera un pulso ultrasonico y
recibe su “eco”. El transductor funciona a la vez como transmisor y receptor de
la sefial (eco) ultrasénica dentro del material. El pulso ultrasénico viaja a través
del espécimen a inspeccionar y se refleja en la cara posterior del mismo.
Posteriormente, el transductor recibe la reflexion de los ecos, mientras que el
pulso ultrasdnico se mantiene reflejandose en la pared posterior del espécimen
atenuandose con respecto del tiempo. La Figura 1.18 muestra un tren de ecos
de las multiples reflexiones de la propagacién ida-vuelta del pulso ultrasénico a

través de un espécimen.

2
1 Eco de la pared
A posterior
1 A2

Amplitud [u.a]
o

0 5 10 15
Tiempo [us]

Figura 1.18 Tren de ecos recibidos por la pared posterior del espécimen.

El tiempo entre dos ecos es la longitud de tiempo requerida para que el pulso
viaje a través del espécimen y regrese al transductor. Mientras que la
atenuacion ultrasonica (amplitud) decae exponencialmente con el tiempo. La
velocidad del sonido en un sélido puede ser calculada por la siguiente formula:

2d
c= A (1.18)
Donde:
¢ = velocidad de propagacion en el material
d = distancia de propagacion (espesor del espécimen)

At = tiempo entre ecos (ida-vuelta) adyacentes
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El factor 2 en la ecuacién (1.18) aparece debido a que la onda ultrasénica
debe viajar en el espesor del espécimen dos veces (ida-vuelta) para regresar al
transductor. Para lograr la mayor exactitud posible en la medicion de la
velocidad ultrasoénica c, tanto el espesor del espécimen material d como At
deben ser medidos con exactitud y corregidos por errores sistematicos. Para
ello, el espécimen debe ser cuidadosamente maquinado para tener superficies
lisas, planas y paralelas. La exactitud de las mediciones de At pueden ser
mejorada considerablemente por la medicién del intervalo de tiempo de manera

precisa, para ello, se utiliza el método de ventaneo de las sefales.

1.8.1. Fendmeno de birrefringencia

La birrefringencia es la refraccion de la onda ultrasénica propagada en una
direccion dada en dos ondas con velocidad ligeramente diferente vy
mutuamente polarizadas de manera ortogonal. La Figura 1.17 muestra la
configuracién geométrica para la medicion de la birrefringencia. Ya que las
trayectorias de propagacion son inherentemente las mismas para cualquier
polarizacién, las diferencias en el tiempo de llegada indican de manera directa
la anisotropia. Hasta cierto punto, la birrefringencia puede ocurrir en cualquier
direccién, pero es mas facil de ilustrar por medio de modalidades puras. En
ciertas direcciones de propagacion, las modalidades de corte puras pueden
propagarse en direcciones polarizadas dadas (mutuamente ortogonales) y
ocurre una sola llegada. Sin embargo, en otras polarizaciones ambas
modalidades son excitadas y ocurren dos llegadas a tiempos ligeramente
diferentes. La Figura 1.19 muestra la sefal de los dos modos, rapido y lento
cuando la direccién de polarizacién es de 45° entre direcciones puras debido a

la birrefringencia.
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Figura 1.19 Fraccionamiento de la sefal ultrasénica transversal en los
componentes rapido y lento cuando la direccion de
polarizacion es entre las direcciones puras debido a la
birrefringencia.

1.9. Analisis metalografico

La microestructura de las aleaciones de titanio se influencia fuertemente por la
historia del proceso y el tratamiento térmico de la aleacion. La examinacion de
las aleaciones de titanio proporciona la informacién util sobre el proceso del
material, la fusion y el trabajando del metal. El analisis metalografico se usa
para descubrir los defectos o anomalias de la fundicion, la valoracion cualitativa
de la uniformidad vy el refinamiento de grano, asi como la determinacion del

flujo de grano en los materiales trabajados.

En las aleaciones bifasicas (a + B), la fase alfa con estructuras (HCP), el
resultado del trabajado unidireccional del metal es la generacion de los granos
alargados a (Figura 1.20), que, normalmente, se encuentran en las secciones
longitudinales de las aleaciones laminadas o extruidas, para acomodar la

deformacion del material debido al trabajado en frio.
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.‘

Figura 1.20

T LEIENEOTEY, Qo iR

Micrografias de Iamina-de tifanio Ti-6Al-4V. (a) granos

ligeramente alargados de a (claro) e intergranular B (oscuro)
250x. (b) area que muestra mas bandas en la estructura,
granos alargados de a (claro) e intergranular B (oscuro) 250x.
[32]

El comportamiento microestructural para las aleaciones (a + ), se influencia
por el trabajado suficiente y el tratamiento térmico apropiado, produciendo una
estructura cristalina completamente equiaxiada, usualmente son desarrollados
los granos a equiaxiados (Figura 1.21), por los tratamientos térmicos de
recocido de aleaciones trabajadas en frio sobre la temperatura de

recristalizacion [49].

Figura 1.21 Micrografias ocido. (a) granos «a
equiaxiados (claro) e intergranular 8 (oscuro) 250x. (b) granos
o equiaxiados (claro) en una matriz 8 transformada (oscuro)
250x. [32]
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CAPITULO 2

o

2.1. Material

En esta investigacion se utilizaron especimenes de Ti-6Al-4V. El material fue
provisto por Titanium Industries, Inc. En forma de laminas, las 3 laminas en
condiciones de laminado en frio, con dimensiones de 300 mm de largo, 300
mm de ancho y tres diferentes grados de deformacion plastica en cada una de
ellas, teniendo espesores de 1.6 mm, 3.2 mm y 6.4 mm (Figura 2.1). Se

muestra la composicion quimica en la Tabla 2.1.

Figura 2.1 Laminas utilizadas en la experimentacion de 1.6 mm, 3.2 mmy
6.4 mm de espesor respectivamente.

Tabla 2.1 Composiciéon quimica de la aleacion Ti-6Al-4V (% en peso).

Espesor N C H Fe (o) Al \'} Ti

1.6 mm | 0.006 | 0.012 | 0.003 | 0.17 | 0.16 | 6.14 | 3.85 | 89.659
3.2mm | 0.005 | 0.009 | 0.002 | 0.17 | 0.15 | 6.10 | 3.93 | 89.634
6.4 mm | 0.007 | 0.017 | 0.006 | 0.16 | 0.19 | 6.22 | 4.06 | 89.340
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2.1.1. Determinacion de la direccion de laminacion

El proceso de laminado en frio de un material puede afectar la velocidad de la
onda ultrasoénica, debido a la textura cristalografica y a la anisotropia de
propiedades que adquiere el material en este proceso, presentandose la
birrefringencia que es la refraccion de una onda ultrasénica propagada en una
direccion dada en dos ondas con velocidades ligeramente diferentes y
polarizaciones mutuamente ortogonales. Por lo que, se puede determinar la
direccién de laminacién a partir la medicién del tiempo de los modos rapido y

lento de la onda de corte ultrasdnica.

En la medicion de los tiempos de la onda de corte ultrasénica, se genero la
propagacion de la onda de corte del transductor al espécimen empleando miel
como medio de acople, en la direccion del espesor del material, con
polarizacién en la direccién de laminacion correspondiente a la direccion en
que se mide el modo puro rapido, que sera el largo de los especimenes, y
girando el transductor 90° se obtuvo la polarizacién de la direccion transversal
a la laminacion correspondiente al modo puro lento, que sera el ancho de los
especimenes, para su analisis de textura por medicidon del potencial

termoeléctrico, como se muestra en la Figura 2.2, de manera esquematica.

Transductor
de corte

Espécimen

| 7
_____ v

Direccion de propagacion de la onda

polarizacién de la onda

Figura 2.2 Polarizaciones de la onda de corte en la birrefringencia, para
obtener la direccion de laminado.
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2.2. Tratamiento térmico

Los especimenes con los tres diferentes espesores fueron sometidos a un
proceso de recocido (Figura 2.3), el cual consistid en calentarlos hasta 760 °C,
manteniéndolos a esta temperatura por 2 horas, esto para permitir que la
estructura cristalina se reacomodara completamente al moverse las
dislocaciones y eliminarse los esfuerzos residuales del proceso de laminado en
frio, donde se obtiene textura y anisotropia de las propiedades debida al
proceso de fabricacién y, posteriormente, se enfriaron lentamente en aire hasta
la temperatura ambiente, para tener la eliminacion de dislocaciones y la
recristalizacion de los granos alargados, obteniendo una estructura

recristalizada con granos equiaxiados e isotropia en sus propiedades.

Transicién 8

-

Tiempo ——

994 °C

a+f
760 °C

Temperatura

Figura 2.3 Diagrama de Tiempo-Temperatura del tratamiento térmico de
recocido.
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2.3. Potencial termoeléctrico

La evolucion de la textura en la aleacion Ti-6Al-4V laminada en frio se estudio
en sus tres reducciones (1.6, 3.2 y 6.4mm), con la finalidad de detectar la
anisotropia del potencial termoeléctrico, para cada uno de los especimenes
laminados en frio y tratados con el proceso de recocido, fueron realizadas 200
mediciones del potencial termoeléctrico tanto en los especimenes laminados en
frio como en los especimenes tratados térmicamente por recocido,
efectuandose 100 mediciones en la direccion de laminado y las otras 100
mediciones en la direccion transversal a la direccion del laminado, las que se
ilustran en la Figura 2.4, esto con la finalidad de tener resultados mas
confiables, asegurando tener la repetitividad de las mediciones realizadas y

reducir el error al hacer la evaluacién del potencial termoeléctrico.

DN = Direccién Normal
DN DL = Direccién de Laminacidn
DT = Direccién Transversal

DL

P —

I’-
.

Figura 2.4 Arreglo geométrico del espécimen.

Las mediciones del potencial termoeléctrico se realizaron en el equipo
ThermoSorter marca Walker Scientific Inc. ATS-6044T, teniendo la precaucion
de asegurar el contacto entre las puntas y el espécimen para obtener una
lectura correcta del potencial termoeléctrico en el espécimen por lo general la
medicion se lleva a cabo a un angulo de 30-45° entre las puntas y el espécimen
(Figura 2.5), el cual esta basado en el efecto Seebeck, usando dos puntas de
medicion una de ellas de oro y la otra de cobre, que proveen lecturas relativas

en unidades arbitrarias, antes de esto el equipo fue calibrado.
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Figura 2.5 ThermoSorter (Walker Scientific, Inc.) y forma en la que se

realiza la medicion.

2.3.1. Calibracion del equipo para la punta de cobre

Inicialmente, se tomaron lecturas de los valores del coeficiente Seebeck
absoluto para el cobre, chromel y alumel de la Figura 2.6, en el intervalo de 25
a 125 °C [50], ya que este intervalo presenta una tendencia lineal, es necesario
aclarar que aunque los valores se manejan en grados Celsius (°C), los valores
que a continuacién se reportan estan en K ya que en un intervalo de

temperatura 1 °C = 1K.
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Figura 2.6 Coeficientes Seebeck absolutos en funcién de la temperatura,
para distintos materiales usados comunmente en Ila

construccion de termopares. [50].

Estos valores se muestran en la Tabla 2.2, para los cuatro especimenes.
Posteriormente, se realizaron las mediciones de los especimenes de Alumel,
Cobre, Chromel y Ti-6Al-4V con la punta de cobre en la modalidad de alta
sensibilidad y se realizé el calculo de la media aritmética, cuyo valor numérico

se muestra a continuacién en la Tabla 2.3.
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Tabla 2.2 Mediciones de los coeficientes Seebeck para los

especimenes con la punta de Cu.

ESPECIMEN | LECTURA (pV / K)
Alumel -18.2
Cobre 2.25
Chromel 22.4
Ti-6Al-4V -4.9

Tabla 2.3 Mediciones realizadas a los especimenes de referencia con

la punta de Cu.

ESPECIMEN | LECTURA (pV)
Alumel 319.13
Cobre 16.6
Chromel -318.83
Ti-6Al-4V 122.6

Con el conjunto de valores de las Tablas 2.2 y 2.3 se construyé la Tabla 2.4

que se muestra a continuacion, con cuyos valores se realizo la regresion lineal.

Tabla 2.4 Valores utilizados para la regresion lineal.

ESPECIMEN | X (uV/K) Y (uV)
Alumel -18.2 319.13
Cobre 2.25 16.6
Chromel 22.4 -318.83
Ti-6Al-4V -4.9 122.6

La ecuacion de la linea recta que se obtiene con estos datos es la siguiente:

y =—-15.560x + 39.563
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LIM.

Finalmente, las mediciones realizadas con la punta de cobre a los diferentes

especimenes de Ti-6Al-4V se ajustan con la ecuacién anterior reordenandola
de la siguiente manera:

L _ ¥ =39.563
~15.563

Sabiendo que:

valor medido -39.563
X[ iK]= —15[5/2/3]

Ademas, se repitié el mismo procedimiento pero realizando las mediciones en
la modalidad de baja sensibilidad; estos se reportan en la Tabla 2.5.

Tabla 2.5 Valores utilizados para la regresion lineal en la modalidad de
baja sensibilidad.

ESPECIMEN X (uV / K) Y (uV)
Alumel -18.2 120.03
Cobre 2.25 6

Chromel 22.4 -119.92
Ti-6AI-4V -4.9 45.6

La ecuacion de la linea recta que se obtiene con estos datos es:

y =-5.856Xx +14.52

de donde:
= y—14.52
—5.856
o bien:

X [0/ K] = valor me(ilzlo8[5;év] —14.52
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Finalmente, se muestra un resumen de los valores en la Tabla 2.6 y el grafico
obtenido de la curva de calibracién para la punta de cobre en las modalidades

de alta y baja sensibilidad (Figura 2.7).

Tabla2.6 Resumen de mediciones obtenidas para la calibracion con la
punta de cobre.

ALTA SENSIBILIDAD BAJA SENSIBILIDAD
ESPECIMEN
Lectura Mediciones Lectura Mediciones
[MVIK] [uVv] [MVIK] [uv]
Alumel -18.2 319.13 -18.2 120.03
Cobre 2.25 12.5 2.25 6
Chromel 224 -318.83 22.4 -119.92
Ti-6Al-4V -4.9 108.39 -4.9 456
Y = -15.560x + 39.563 y =-5.856x + 14.52
400
—a— Alta sens ibilidad
300 —8— Baja sensibilidad
i Alumel
200 Ti-6Al-4V
= 100 A
=
r i
E 0
(=]
2 100
-200 A Chromel
-300
—400 T T T T T
-30 -20 -0 0 10 20 30

Potencial Termoeléctrico Absoluto [pV/I“|]

Figura 2.7 Curva de calibracién para la punta de cobre.
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2.3.2. Procedimiento de calibraciéon para las mediciones realizadas con la
punta de oro (Au).

Para la calibracion de la punta de Au, se siguié el mismo procedimiento que
con la punta de cobre, obteniendo los siguientes resultados los cuales se
muestran de manera resumida en la Tabla 2.7 y la grafica de las curvas de
calibracion en la Figura 2.8.

Tabla 2.7 Resumen de mediciones obtenidas para la calibracién con la
punta de Au.
ALTA SENSIBILIDAD BAJA SENSIBILIDAD
ESPECIMEN
Lectura Mediciones Lectura Mediciones
[MVIK] [bv] [MVIK] [bv]
Alumel -18.2 319.13 -18.2 120.03
Cobre 2.25 20.4 2.25 7.3
Chromel 22.4 -318.83 22.4 -119.92
Ti-BAl-4V -4.9 110.7 -4.9 412
Y = -15.485x + 37.164 Y =-5.822x + 13.909
400
—&— Alfa sensibilidad
300 7 \lumel —e— Baja sensibilidad
: Ti-BAI-4V
200 A
= 100 A
=
c o -
=
L]
S 100
Chromel
-200 -
-300 -
_4[][] T T T T T
-30 -20 -10 0 10 20 30
Potencial Termoeléctrico Absolute [pV/I®K]
Figura 2.8 Curva de calibracién para la punta de oro.
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2.4. Velocidad ultrasénica

La presencia y el grado de textura de los tres especimenes de Ti-6Al-4V se
comprob6 con la técnica no destructiva de ultrasonido por medio de la medicion
de los tiempos de viaje de la velocidad ultrasénica de corte. El equipo utilizado
para realizar dichas mediciones fue un Osciloscopio Hewlett Packard 54602A,
un pulsador receptor marca Panametrics 5072PR y un transductor de corte
Panametrics V222-BB 20/0.25”, se ilustran esquematicamente en las Figuras
2.9y 2.10.

S=D3=3 Pulsador/Receptor
ppnientl COm=E ==
J'L 600 050 OO OEA°
e EEE ==
i O OO0 O = ~
e e o oo L B © o ? o O
Osciloscopio _ Disparo |
Senal -
Transductor <
de corte
< g // | .
/. __/Direcciones de
Espécimen 2 +—— polarizacion de la onda
4 1.7

Direccion de propagacion de la onda

Figura 2.9 Diagrama esquematico de la mediciéon de los tiempos de viaje
de las ondas de corte ultrasénicas, para el analisis de textura.

Figura2.10 Equipo empleado en las mediciones ultrasénicas,
osciloscopio, pulsador/receptor y transductor de corte.
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En cada uno de los tres especimenes de diferente seccion transversal y de
espesores de 1.6 mm, 3.2 mm y 6.4 mm, la captura de la sefal ultrasdnica se
llevé a cabo de la manera siguiente: el pulsador emite un pulso eléctrico el cual
excita al elemento piezoeléctrico que esta dentro del transductor este, debido al
fendbmeno de piezoelectricidad, transforma la energia eléctrica en energia
mecanica la cual genera una onda mecanica ultrasénica que se transmite al
espécimen a analizar empleando miel como medio de acople entre el
transductor y el espécimen, el espécimen es colocado de tal manera que el
angulo entre la direccion de laminado (DL) y la direccion normal (DN) del
espécimen es de 0° y 90°, respectivamente. Obteniéndose los tiempos de
llegada de la onda reflejada para los modos puros girando el transductor de los
0° a los 90°. El principal efecto de la textura inducida en la velocidad de las
ondas ultrasonicas, es el de disminuirlas en una direccién a 0°, y hacerlas mas
rapidas en la direccion perpendicular a 90° debido al fendmeno de
birrefringencia, ya que las dos ondas ultrasonicas estan ortogonalmente

polarizadas de manera mutua.

El transductor de corte utilizado fue de ondas de corte de 20MHz, el cual
cuenta con un espacio de retardo de 7 microsegundos de la onda de corte
producida, la razon del retardo es para evitar trabajar con el campo cercano de
la onda de corte, ya que en este campo cercano hay mas distorsion de la sefal
y al trabajar con el campo lejano se tiene una mejor sefial de la onda

ultrasonica, este transductor es ilustrado en la Figura 2.11.

Figura 2.11 Transductor de corte cdn retardo.
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2.5. Microscopia 6ptica

Antes de la caracterizacidon microestructural, los especimenes requieren la
preparacion metalografica la cual consistido en los siguientes procedimientos:
corte de los especimenes, acondicionamiento, desbasté, pulido, ataque

selectivo y andlisis metalografico.

Corte de los especimenes.

De las tres laminas antes mencionadas se cortaron los especimenes por medio
de una sierra de cinta marca TITANIUM modelo MC-712 con una velocidad de
avance de la cinta de 22 mm/min, utilizando lubricante para impedir su
calentamiento y evitar la alteracion de la microestructura, obteniéndose los
especimenes para su estudio con las siguientes dimensiones: a) 35 mm x 25
mm x 1.6 mm, b) 35 mm x 25 mm x 3.2 mm vy c) 35 mm x 25 mm x 6.4 mm.
Debido al tamafo de los especimenes no se necesitd el montaje de ellos, pero

si un acondicionamiento de las superficies.

Acondicionamiento de los especimenes.

A cada uno de los especimenes, se le dio el acondicionamiento de las
superficies, empleandose una rectificadora de disco de carburo de silicio
FANAMHER semiautomatica (Figura 2.12). El rectificado de los especimenes
se realizd6 con precaucion teniendo desbastes de material del orden de
milésimas de pulgada en cada pasada del disco y empleando agua como
refrigerante, con este rectificado se le proporcion6 a las superficies un buen

acabado paralelo.

Figura 2.12 Rectificadora FANANHER semiautomatica.
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Desbaste.

El desbaste de los especimenes fue humedo con agua para mantener los
especimenes frios y para fluir particulas de metal y abrasivo sueltas, con lijas
de carburo de silicio de 240, 400, 600 y 1000 Grit (Tabla 2.8), los especimenes
se deslizaron en la lija, con bajas velocidades y sin presion excesiva, para
conservar la superficie paralela y plana, hasta eliminar las marcas del
rectificado (o de la lija anterior), enjuagando con agua al terminar cada grado

de lija para evitar llevar particulas mas burdas a la nueva lija.

Tabla 2.8 Granulometria de las lijas utilizadas.

Lija (Grit) Tamano de grano promedio (um)
320 34.3
400 22.1
600 14.5
1000 9.2

El tiempo empleado en cada etapa de desbaste varia segun se va eliminando
el desbaste de la etapa anterior, y fue de aproximadamente 15 minutos por lija.
Al terminar se prosigue a enjuagar el espécimen con Etanol y se seca con un

chorro de aire frio.

Pulido.

El pulido mecanico se realizd6 en dos etapas, el pulido intermedio y el fino
llevandose a cabo en una pulidora ECOMET3; Marca BUEHLER de velocidad
variable (10 - 500 rpm). El pulido intermedio fue llevado a cabo sobre un pafio
Lecloth B-PSA (LECOQO), con pasta de diamante sintética (LECO) de 3 ym de
tamano de grano y Etanol como lubricante-refrigerante-dispersante en cantidad
optima. La velocidad de trabajo para este caso fue de 150 rpm, girandose el
espécimen en direccién contraria al giro del plato de la pulidora, durante 20
minutos (Figura 2.13). Al terminar este pulido intermedio se enjuagd el
espécimen con agua eliminando el desbaste del espécimen y la pasta de
diamante que queddé adherida evitando pasar particulas mas grandes al pafio

siguiente, ademas se rocié con Etanol y se secé con un chorro de aire frio para
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protegerlo de la oxidacion. El procedimiento para el pulido fino es el mismo,
pero con velocidad baja de 80 rpm, el pafio y la pasta de diamante de 1 ym
obteniendo un acabado de la superficie espejo. La Tabla 2.9, presenta un

resumen de los materiales empleados, en las etapas de pulido.

Avance pull Pano con la
[] pasta o alumina

g >
Avance del
g disco

Figura 2.13 Procedimiento de pulido.

Lubricante

Plato de
pulidora

Tabla 2.9 Materiales para el pulido.

Pafio (LECO) Abrasivo Lubricante y
dispersante

Lecloth B-PSA | Pasta de Diamante LECO de 3 um
Lecloth B-PSA | Pasta de Diamante LECO de 1 um

Etanol

Ataque selectivo.

Este tipo de ataque se realizd sobre la superficie pulida con diferentes reactivos
de ataque, la técnica de ataque empleada fue la de inmersién durante el tiempo
recomendado, se realizaron pruebas preeliminares, con el fin de obtener un
reactivo que cumpliera el efecto de revelado 6ptimo. Los reactivos de ataque

empleados se muestran en la Tabla 2.10.
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Tabla 2.10 Reactivos empleados.
. Tiempo . Tiempo
Reactivo Reactivo

(Seg.) (Seg.)

Keller's Kroll's
2 ml HF, 3 ml HCI, 10-20 1 -3 ml HF, 10 - 30

5 ml HNO3, 190 ml H,0 2 -6 ml HNO3, 100 ml H,0

Kroll's Kroll's

10 ml HF, 10-20 10 ml HF 3-20

30 mlI HNOg3, 50 ml H,0

5 ml HNO3, 85 ml H,0

Analisis metalografico

El estudio metalografico para la caracterizacién de los especimenes se realizd

por medio de la microscopia Optica. Inmediatamente después del ataque

quimico de los especimenes, fueron observados con el microscopio 6ptico
invertido de banco marca NIKON, modelo EPIPHOT 300 (Figura 2.14), el cual
cuenta con objetivos de 50X, 100X, 200X, 500X y 1000X, con una camara
digital marca NIKON, modelo COOLPIX 995 que cuenta con una escala de

referencia de 1 milimetro, dividido en 100 partes de 10 pym. Para registrar la

informacion en forma de fotos y llevar a cabo la caracterizacion de los

especimenes.

Figura 2.14 Microscopio 6ptico de banco NIKON EPIPHOT 300.
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2.6. Figuras de polo

Para la corroboracién de la presencia de textura en los especimenes laminados
en frio y la eliminacién de esta debido a la aplicacion del tratamiento térmico de
recocido, se tomaron los especimenes de titanio con mayor reduccion en
espesor (1.6 mm) con el laminado en frio y el recocido, a los cuales se les
proporcion6 un acondicionamiento superficial con lijas de carburo de silicio de
320, 400, 600 y 1000 Grit y pulido mecanico intermedio con pasta de diamante
sintético (LECO) de 3um de tamafio de grano y se enviaron a Estados Unidos
al laboratorio Lambda Research en Ohio, Cincinnati. Para la obtenciéon de la
textura en la fase a de los especimenes empleando las figuras de polo directas
(0002), por medio de un difractometro de rayos X, con un gonidmetro de tres
grados de libertad, por el método de reflexion de hasta 80° y utilizando

radiacion Ka de cobre.

Las figuras de polo se obtienen a partir de la difraccion de rayos X y un
goniometro de tres grados de libertad, que permite el trazado de figuras de
polos directas, el haz de rayos X utilizado es monocromatico, usualmente
radiacion de Cu, Co, Mo etc. El montaje caracteristico se ilustra en la Figura
2.15, en donde el haz de rayos X produce interaccion constructiva cuando se
cumple la condicion de Bragg. Para cada material, los angulos de difraccion se

calculan a partir de la ley de Bragg:

2dsen @ =1

de donde despejamos & se obtiene:
¢ = arcosen (ij
2d
donde:

A = la longitud de onda de los rayos X utilizados

d = distancia interplanar.
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Tubo de rayos X Contador

Figura 2.15 Montaje experimental para el trazado de figuras de polos.

Enseguida, para cada angulo de Bragg, el espécimen se hace girar en torno a
un angulo @, correspondiente a la normal al plano del espécimen y luego en un
angulo a, perpendicular al anterior y comprendido en el plano de difraccion.
Con esto se logra explorar la semiesfera de polos. A continuacioén, se recogen
los datos con un detector (contador) y se almacenan en una computadora.
Posteriormente, se procesan estos datos, generandose una funcién de
intensidad que depende para cada angulo de Bragg de ¢ y a, es decir, | = |
(p,a). Finalmente, se comparan estos datos con los de un espécimen patron,
con lo que se obtiene la figura de polos, tal como la que se muestra en la
Figura 2.16, que corresponde a la figura de polos (0001) para la fase B de la

aleacion Ti-6Al-4V después de ser tratada térmicamente.

DL

),

U
’ DT

Figura2.16 Figura de polos (0001) para la aleacion Ti-6Al-4V tratada
térmicamente.
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En la descripcién de las texturas se utilizd el método de figuras de polos
directas, en esta notacioén, se utiliza la proyeccion estereografica que muestra
la distribucion de polos, o planos normales, de un plano cristalino especifico,
usando los ejes del espécimen como los ejes de referencia. Para ello, se situa
el espécimen en el centro de la esfera fundamental y se proyectan las
direcciones de interés (polos) sobre dicha esfera. Por ejemplo, examinando un
espécimen laminado, todas las direcciones en el plano de laminado se
proyectan como los puntos en el circulo de la figura de polo, la direccién de
laminacién (DL) normalmente se situa en la parte de arriba, y la direccion
transversal (DT) normalmente se designa a la derecha de la figura de polo. El
centro del circulo corresponde a la direccién normal (DN) al plano de laminado.
Las direcciones que quedan en angulos entre los planos de laminacion y
normal, se proyectan como puntos dentro del circulo (Figura 2.17). La posicién
de las direcciones de los planos en la figura de polos, dependera de la
orientacion del cristal, por lo que la figura de polos entrega una informacion
directa acerca de la orientacion del cristal. Las intensidades relativas con que
cada componente de textura aparece en el cristal, se representa a través de

curvas de nivel como las ilustradas en la figura de polos (Figura 2.16).

DL /‘Lamina DL

!

It DT
Celda unitaria 3
de un cristal t (b)
8 r 7 Figura de polo {100}

(a) Figura de polo {111}

Figura 2.17 Proyeccion estereografica para la formacion de figuras de
polos (a) Celda unitaria cristalina, (b) y (c) Figuras de polo que
muestran posiciones de polos en (a), representados por las
flechas.
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CAPITULO 3
RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Introduccién

Este capitulo presentara los resultados experimentales obtenidos de la
investigacion, para poder establecer la presencia y el grado de textura de los
especimenes de Ti-6Al-4V laminados en frio y con el tratamiento térmico de
recocido para las tres reducciones de espesor 80%, 60% y 40% (1.6 mm, 3.2
mm y 6.4 mm respectivamente), mediante la medicion con técnicas no
destructivas como lo es el potencial termoeléctrico y la birrefringencia de ondas
ultrasonicas de corte y técnicas destructivas como la metalografia de los
especimenes por microscopia Optica y la generaciéon de figuras de polo por
difraccion de rayos X. Asi como la discusion de las relaciones entre los
resultados obtenidos por técnicas destructivas empleadas en la deteccidon de
textura y técnicas no destructivas que pueden utilizarse para este propodsito de

acuerdo a los resultados obtenidos.

3.2. Potencial termoeléctrico

En los metales con estructura cristalina hexagonal compacta (HCP) como el
titanio, debido al pequefio numero de sistemas de deslizamiento activo, su
distribucion de atomos en el sistema y las relaciones estrictas de orientacion
cristalografica, que favorecen la formacion de las maclas para activar nuevos
sistemas de deslizamiento y, como consecuencia, una fuerte textura de
deformacion. La presencia de textura de deformacion es responsable de una
fuerte anisotropia de las propiedades de los materiales. Aunado a esta, la
anisotropia morfologica debida a la estructura de grano hexagonal, las
aleaciones de titanio también exhiben una anisotropia de conductividad
eléctrica perceptible. La textura producida por el trabajado de los especimenes
laminados en frio de Ti-6Al-4V con diferentes grados de deformacion (1.6 mm,
3.2 mm y 6.4 mm), fue disminuida con el tratamiento de recocido realizado a
dichos especimenes, lo cual sugiere que las condiciones de recocido fueron

suficientes para ocasionar una recristalizacion de la estructura cristalina.
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Inicialmente se realizaron cien mediciones del TEP, las cuales fueron tomadas
en la superficie normal a la direccién del laminado (A & C) y en el lado normal a
la direccion transversal (B & C) como lo ilustra la Figura 3.1, de los tres
especimenes de Ti-6Al-4V, los cuales fueron obtenidos por laminado en frio
unidireccional con diferentes grados de deformacion. Posteriormente, se realizd
un andlisis estadistico de dichas mediciones con la finalidad de obtener un
histograma representativo; este analisis se puede ver en forma detallada en el
anexo B, en el que se ilustran las clases y las frecuencias de las mediciones ya

calibradas.

DM = Direccidn Mormal
DN DL = Direcciéon de Laminacidn
DT = Direccion Transversal

Figura 3.1 Arreglo geométrico del espécimen y del sistema cartesiano de
coordenadas para las mediciones del PTE.

3.2.1. Resultados obtenidos con la punta de Au

Las mediciones hechas con la punta caliente de oro sobre los especimenes de
Ti-6Al-4V a los espesores de 1.6, 3.2 y 6.4 mm laminados en frio y recocidos
se ilustran en las Figuras 3.2, como histogramas de distribucion de probabilidad
para la direccion normal DN (A&C) y la direccidon transversal DT (B&D); los
valores promedio se encuentran en la Tabla 3.1. La descripcion detallada de la

realizacion de dichos histogramas se muestra en el anexo B.
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Por ejemplo, para el espécimen con espesor de 1.6 mm laminado en frio, el
PTE medido en la direccion DN (A&C) fue de -4.677 uV/°C, el cual es
significativamente mas alto que la magnitud del potencial termoeléctrico en la
direccion DT (B&D), cuyo valor fue de -5.546 pV/°C. La diferencia relativa entre
ambos valores es ~ 17.00 % y la desviacion estandar fue de 0.0927, lo cual
indica la presencia de una anisotropia significativa en el material. Mientras que
los resultados del espécimen recocido con el mismo espesor, el PTE es
aproximado al valor en la direcciéon DN (A&C) con un valor de -4.725 yV/°C y la
direccion DT (B&D) con valor de -4.750 uV/°C, obteniendo una diferencia
relativa de = 0.53 % y la desviacion estandar mayor fue de 0.1222, lo cual
indica que las condiciones de recocido fueron suficientes para provocar un

reacomodo estructural y la disminucion de la anisotropia.

Tabla3.1 PTE de los especimenes de Ti-6Al-4V con diferentes
espesores medidos con la punta de Au.

Es PTE en la PTE en la Promedio | Diferencia Difelri_ncia Desviacié
PESOr | jireccion DN direccion DT entre el entre el reta |va: estvllaglon

en[mm] | AgcC) [uVI°C] | (B&D) [uVI°C] |  PTE PTE entre o estandar

[%]
Especimenes laminados en frio
1.6 -4.677 -5.546 5.1115 0.869 17.00 0.0927
3.2 -4.671 -5.462 5.0665 0.791 15.60 0.1140
6.4 -4.816 -5.503 5.1595 0.687 13.30 0.1111
Especimenes con tratamiento de recocido

1.6 -4.725 -4.750 4.7375 0.025 0.53 0.1222
3.2 -4.738 -4.912 4.825 0.174 3.61 0.1160
6.4 -4.848 -4.721 4.7845 0.127 2.656 0.1239
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Figura 3.2 Evaluacion termoeléctrica de la textura usando la punta de Au
en especimenes de Ti-6Al-4V de 1.6, 3.2 y 6.4 mm de espesor.
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En la Tabla 3.1 y en los histogramas de la Figura 3.2, se encuentran, de
manera resumida, los promedios de las mediciones del PTE para los
especimenes con los diferentes espesores, en la cual, se puede apreciar, que
cuando las mediciones del PTE son realizadas en los especimenes laminados
en frio, la diferencia del PTE en las direcciones DN (A&C) y transversal DT
(B&D) son muy significativas, lo cual sugiere la presencia de una textura en el
material laminado en frio, reflejado en anisotropia de las propiedades. Por otro
lado, se puede apreciar que cuando los especimenes son recocidos, se
provoca una recristalizacion de los granos alargados con orientacion
preferencial, obteniendo diferencias de PTE muy cercanas, lo cual puede
sugerir que independientemente del espesor, las condiciones de recocido
aplicadas fueron suficientes para lograr disminuir la textura por medio de la
recuperacion y recristalizacién logrando la isotropia en las propiedades de los

especimenes.

3.2.2. Resultados obtenidos con la punta de Cu

En la Tabla 3.2 se ilustra un resumen de las mediciones del potencial
termoeléctrico para los tres especimenes medidos con la punta caliente de
cobre laminados en frio y recocidos. A partir de esta Tabla 3.2, se observa que
igual que para la punta de oro, las diferencias del potencial termoeléctrico con
respecto a las direcciones en los especimenes laminados en frio, son
pequenas, lo cual indica que existe la presencia de textura. También, se
observa claramente la desapariciéon la diferencia del potencial termoeléctrico
con respecto a la direccion en los especimenes recocidos lo cual indica una
disminucién de textura y una anisotropia menos significativa, como ya se
menciond por la recuperacion y recristalizacion de los granos alargados en

direcciones preferenciales (textura).
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Tabla 3.2 Resumen de las mediciones del potencial termoeléctrico para
los especimenes medidos con la punta de Cu laminados en
frio y recocidos.

E PTE en la PTE en la Promedio | Diferencia Difelrﬁ_ncia Desviacié
SPESOr | jireccion DN | direccion DT | entre el entre el re t"“ "’al est".'agm"
en[mm] | AgcC) [uVi°C] | (B&D) [uVI°C] |  PTE PTE e | SR
Especimenes laminados en frio
1.6 -5.507 -6.360 5.9335 0.853 14.37 0.1197
3.2 -5.458 -6.249 5.8535 0.791 13.50 0.1286
6.4 -5.580 -6.259 5.9195 0.679 11.47 0.1267
Especimenes con tratamiento de recocido

1.6 -5.487 -5.508 5.4975 0.021 0. 39 0.1502
3.2 -5.492 -5.635 5.5635 0.143 2.57 0.1301
6.4 -5.622 -5.600 5.6110 0.022 0.41 0.1469

Los resultados de la Tabla 3.2 se observan de manera mas clara en los

histogramas que se ilustran en la Figura 3.3. Los cuales son de las tres

diferentes reducciones en espesor de los especimenes laminados en frio (con

textura) y recocidos (sin textura) medidos con la punta de Cu.
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Figura 3.3 Evaluacion termoeléctrica de la textura usando la punta de Cu
en especimenes de Ti-6Al-4V de 1.6, 3.2 y 6.4 mm de espesor.
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3.2.3. Diferencia relativa del PTE en la punta de Auy Cu

La diferencia relativa en las mediciones del PTE para la direccion normal DN
(A&C) vy la direccion transversal DT (B&D) en los especimenes de Ti-6Al-4V
con diferentes grados de deformacion de espesor por el laminado en frio (con
textura) y después del recocido (sin textura) se ilustra en la Figura 3.4. Para el
laminado en frio (con textura), las mediciones del PTE muestran una excelente
correlacion con el grado de deformacion usando una punta de referencia de oro
y de cobre respectivamente. Después del recocido (sin textura), todos los
efectos de anisotropia de textura morfoldgica causados por la existencia de una
orientacion cristalogréafica preferente en la estructura policristalina durante el
proceso de manufactura (laminado en frio) desaparecieron. Ademas, se puede
apreciar que las diferencias relativas para las dos puntas son similares tanto en
el laminado en frio como en el recocido pero mayores para la punta de oro lo

que nos indica su mayor sensibilidad a la presencia de textura.

N
o

textura B Punta de oro

B Punta de cobre

N
(@)
1

sin-textura

Diferencia relativa del PTE [%)]
o

80 60 40 80 60 40

Reduccion [%]

Figura 3.4 Diferencia relativa en las mediciones del PTE en los
especimenes de Ti-6Al-4V con diferentes grados de
deformacién, en laminado en frio (con textura) y después del
tratamiento térmico de recocido (sin textura).
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De las mediciones de potencial termoeléctrico se generaron las siguientes
férmulas para obtener el grado de textura, en numero de veces al azar, de los
diferentes grados de deformacién para los especimenes laminados en frio y

recocidos.

Para el laminado en frio con punta de oro tenemos:

Textura=12.92 x diferencia entre PTE

Tabla 3.3 Valores de textura obtenidos de la formula para especimenes
laminados en frio.

Reduccién en Textura Diferencia
Constante
espesor [%] | [veces al azar] entre PTE
80 8.48 12.92 0.869
60 6.39 12.92 0.791
40 4.19 12.92 0.687

Para el recocido con punta de oro tenemos:

Textura=0.019 x promedio entre PTE

Tabla 3.4 Valores de textura obtenidos de la formula para especimenes

recocidos.
Reduccién en Textura Promedio
Constante
espesor [%] | [veces al azar] entre PTE
80 2.02 0.019 4.7375
60 213 0.019 4.8250
40 2.08 0.019 4.7845
Para las mediciones con la punta de cobre:
Laminado en frio Textura=13.13 x diferencia entre PTE
Recocido Textura=0.0121 x promedio entre PTE
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3.3. Velocidad ultrasénica

Para poder establecer la presencia y el grado de textura en los tres
especimenes de Ti-6Al-4V (1.6 mm, 3.2 mm y 6.4 mm), se llevaron a cabo
mediciones de ultrasonido para cada espécimen. A continuacién, se indica
brevemente la manera en que se realizaron dichas mediciones y los resultados

obtenidos para los tres especimenes.

Las direcciones de los tres especimenes de Ti-6Al-4V laminados en frio fueron
elegidas para coincidir con las direcciones de polarizacion de las ondas de
corte lenta y rapida a 0° y 90° respectivamente. Las mediciones del tiempo de
propagacién de ondas de corte realizadas a 0° y 90° en los tres especimenes
de Ti-6Al-4V laminados y recocidos, se ilustran en la Tabla 3.5. Y para una
mejor apreciacion de la diferencia relativa en los modos rapido y lento se
muestran en el grafico de barras de la Figura 3.5, y sus datos en la Tabla 3.6,

para los tres especimenes laminados en frio y recocidos respectivamente.

Tabla 3.5 Tiempos de propagacion de onda para especimenes
laminados en frio y recocidos.

Espesor | Tiempo modo | Tiempo modo Diferencia Diferencia
[mm] Lento (90°) [us] | Rapido (0°) [ps] relativa [%]

Especimenes laminados en frio

1.6 1.071 1.017 0.054 5.17
3.2 2.087 2.013 0.074 3.61
6.4 3.947 3.891 0.056 1.43

Especimenes con tratamiento de recocido

1.6 3.925 3.878 0.047 1.20
3.2 3.925 3.886 0.039 1.00
6.4 3.926 3.889 0.037 0.94
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6

5 B Laminado en frio
B recocido

4 |

Diferencia entre modo lento y rapido [%]

60
Reduccion [%]

Figura 3.5 Mediciones de la onda de corte debido al fenédmeno de
birrefringencia en la direccion de Ilaminado de Ilos
especimenes.

Tabla 3.6 Diferencia relativa de tiempos de propagacion en los
especimenes laminados y recocidos.

Espesor Diferencia relativa de Diferencia relativa de
[mm] especimenes laminados [%] | especimenes recocidos [%]
1.6 517 1.20
3.2 3.61 1.00
6.4 1.43 0.94
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La remarcable textura producida por el laminado en frio en los especimenes de
Ti-6Al-4V con diferentes grados de deformacion (1.6, 3.2 y 6.4 mm) aumenta
con el aumento de la deformacion y fue disminuida con el tratamiento térmico
de recocido realizado a dichos especimenes obteniendo que las diferencias de
tiempos de propagaciéon de las ondas de corte se minimizaran en un 1.20%
para el espécimen con espesor de 1.6mm, 1.00% para el espécimen con
espesor de 3.2mm y de 0.94% para el espécimen con espesor de 6.4mm, esto
fue comprobado utilizando la técnica de ultrasonido, lo cual sugiere que las
condiciones de recocido fueron suficientes para ocasionar un reacomodo de la

estructura cristalina (recuperacion y recristalizacion).

3.4. Microscopia o6ptica

Para demostrar que las mediciones del TEP realizadas en los especimenes de
Ti-6Al-4V laminados en frio fueron debidas a la presencia de una remarcable
textura y la anisotropia de las propiedades que se relaciona con la
microestructura obtenida. Los especimenes de Ti-6Al-4V laminados en frio
fueron sometidos a un tratamiento térmico de recocido. La microestructura de
los especimenes de Ti-6Al-4V con los diferentes grados de reduccion en
espesor, se observan en las imagenes metalograficas que fueron tomadas
después de seccionar, pulir y atacar los especimenes para poder revelar la
microestructura antes (laminados en frio) y después del recocido, en la
direccion normal (Figura 3.6) y la direccion transversal (Figura 3.7) a la

direccién de laminado de los especimenes.
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Laminado en frio Recocido

Figura 3.6 Micrografias del Ti-6Al-4V laminados en frio y recocido, con
40, 60 y 80% de reduccion de espesor, en la direccion normal
(DN) a la direccién de laminacion de los especimenes a 500x.
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Laminado en frio Recocido

Figura 3.7 Micrografias del Ti-6Al-4V laminados en frio y recocido, con
40, 60 y 80% de reduccion de espesor, en la direccion
transversal (DT) a la direccion de laminaciéon de los

especimenes a 500x.
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La microestructura de los especimenes con el laminado en frio, claramente
exponen en la direccion normal (DN) a lo largo del lado (A&C) y en la direccion
transversal (DT) a lo largo del lado (B&D), la presencia de granos alargados
(Figuras 3.6 y 3.7 laminado en frio) lo que, en la mayoria de las veces, indica
una orientacion preferencial de los granos (textura), principalmente en
materiales con estructura HCP en la direccidén transversal (DT) ya que esta
estructura cuenta con un numero limitado de sistemas de deslizamiento y por
tanto, estos granos tienden a girar (orientacion preferencial) para acomodar la
deformacion por maclado y deslizamiento debida al proceso de laminado frio, la
estructura queda tensionada internamente debido al esfuerzo provocado, lo
que ocasiona una disminucién en su ductilidad y de resistencia a la corrosién,

asi como una anisotropia en las propiedades.

El material al ser deformado plasticamente por el laminado en frio, genera
textura y anisotropia de las propiedades debidas a la formacion de muchos
defectos en la red cristalina (dislocaciones, vacancias, atomos intersticiales,
fallas de apilamiento y limites de maclas) que sirven cédmo mecanismos para el
almacenamiento de energia. Para eliminar estos efectos el tratamiento térmico
de recocido o revelado de esfuerzos se aplica eliminando la anisotropia de
propiedades debidas a la textura ya que en el material se lleva a cabo la
recuperacion: cuando al calentar la aleacion laminada en frio la energia
almacenada se libera al alcanzar la temperatura suficiente para permitir que se
efectien los procesos de relajacion y se genere la recristalizacion de los
granos: que es la nucleacién de nuevos granos, sin la deformacion, que crecen
y consumen la matriz trabajada en frio, formandose una estructura de grano
relativamente equiaxiada sin orientacion preferencial (al azar) como se muestra

en las Figuras 3.6 y 3.7 con tratamiento térmico de recocido.
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3.5. Figuras de polo

Por ultimo, se muestran los resultados de textura, obtenidos a través de las
mediciones de difraccion de rayos X de los especimenes con la deformacion
por el laminado en frio y después del recocido. Los resultados de textura son
presentados en forma de figuras de polo (0002) para los especimenes con 80%

de reduccion en espesor.

Para el espécimen laminado en frio con 80% de reduccion es posible ver las
curvas de nivel, que sobre la direccion de laminado los polos tienen una
minima textura en las zonas (A) en los extremos de la figura de polo, que va de
intensidades de 0.00 a 0.24 veces superiores a las del azar, y en la direccién
transversal. Como es de esperarse para un espécimen laminado en frio la
textura es mayor que para la direccion del laminado teniéndose zonas con
diferentes intensidades que van desde 0.50 a 1.00 en los extremos de la figura
de polo en (C) hasta de 4.01 a 8.00 veces superiores a las de la orientacion al
azar, ademas se puede apreciar la presencia de textura ya que se tienen nueve
zonas (F) con intensidades de 4.01 a 8.00 veces superiores a las de la
orientacion al azar, una muy pequena que parece un circulo, casi en el centro
de la figura de polo, cuatro zonas cercanas al centro de la figura y a la linea de
la direccion de laminacion y las otras cuatro mas cercanas a los extremos de la
circunferencia entre las direcciones transversal y de laminacién y una zona
donde los polos alcanzan las intensidades mayores de hasta 8.48 veces

superior a las del material con orientacion al azar (Figura 3.8).
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x orientacion al azar x orientacion al azar
A (0.00 — 0.24) E (2.01 - 4.00)
B (0.25 — 0.49) F (4.01 —8.00)
C (0.50 — 1.00) G (8.01 — 16.00)
D (1.01 — 2.00)

Figura 3.8 Figura de polo (0002) del espécimen laminado en frio con un
80% de reduccion de espesor.

Por otro lado, en el espécimen con el tratamiento térmico de recocido, se
puede apreciar en la figura de polo (0002) una intensidad de los polos mas
baja, de hasta 2.00 veces superiores a las de la orientacion al azar para la gran
zona marcada con (D), que se encuentra de extremo a extremo en la direccién
transversal sin tenerla en el centro de la figura y ademas intensidades tan
pequefias como las que se tienen zonas (A) situadas en los extremos de la
direccion de laminado y en el centro de la figura, con intensidades de los polos

de 0.00 a 0.24 veces superiores a las de la orientacion al azar.
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Como en la figura de polo para el laminado en frio, y también para el recocido
de los especimenes la textura es mayor en la direccidon transversal que en la
direccion de laminacién, como se puede observar en la Figura 3.9.

M.

X orientacion al azar x orientacion al azar
A (0.00 - 0.24) D (1.01 - 2.00)
B (0.25-10.49) E (2.01 -4.00)
C (0.50 - 1.00)

Figura 3.9 Figura de polo (0002) del espécimen laminado en frio y con el
tratamiento térmico de recocido, con un 80% de reduccion de
espesor.

La técnica de figuras de polo es una de las principales técnicas utilizadas para
determinar la presencia de textura en los materiales, y por esto se empled para
corroborar los resultados obtenidos por las técnicas no destructivas
(termoelectricidad y ultrasonido), teniendo una buena concordancia en la
presencia y eliminacion de la textura del material laminado en frio y con

recocido.
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CAPITULO 4
CONCLUSIONES

En este capitulo se presentan las conclusiones que se han obtenido del estudio
de la textura en la aleacion de titanio Ti-6Al-4V laminada en frio y con el
tratamiento térmico de recocido, en tres grados de reduccidn en espesor.
Dichas conclusiones son el resultado de la caracterizacion no destructiva y de
la evaluaciéon microestructural previamente realizadas en los especimenes.
De acuerdo con los resultados obtenidos en el presente trabajo, se realizaron

las siguientes conclusiones:

v/ Se obtuvo la calibraciéon del equipo de potencial termoeléctrico para las
dos puntas de medicion de oro y cobre empleando materiales estandar
de coeficientes de potencial termoeléctrico bien definido como son el

alumel, chromel y cobre.

v" Por medio de la medicién de los tiempos de las velocidades de las
ondas de corte ultrasénicas en sus modos puros rapido y lento se obtuvo
la direccion de laminacion en cada uno de los especimenes con

diferente grados de reduccion en espesor.

v' Se encontré que el coeficiente del potencial termoeléctrico esta asociado
directamente con la anisotropia de las propiedades y la microestructura
en un material altamente texturizado que presenta anisotropia
morfoldgica y cristalografica debido a la deformacién plastica producida

por el proceso de manufactura de laminado en frio del Ti-6Al-4V.

v' La diferencia relativa entre los tiempos de propagacién de las
velocidades de onda ultrasénicas en sus modos puros rapido y lento
muestran una correlacién directa con la presencia de una anisotropia
significativa en los especimenes de Ti-6Al-4V laminados en frio con

diferentes grados de reduccién de espesor y con las mediciones del
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potencial termoeléctrico antes y después del tratamiento térmico de

recocido.

v La anisotropia mecanica medida como la birrefringencia por la onda de
corte se muestra mas marcada que la anisotropia termoeléctrica medida
por la direccionalidad del coeficiente del potencial termoeléctrico debido
a que estas examinan la superficie o la superficie cercana del
espécimen, mientras que las mediciones de ultrasonido determinan el
promedio de las propiedades del material a lo largo de todo el espesor
del espécimen. Ademas, la corriente y/o calor (fenédmeno de
termoelectricidad) no fluira simplemente en una sola direccion bien
definida mientras que el ultrasonido es fuertemente polarizado en 2

direcciones discretas los modos puros rapido y lento.

v" Los resultados también indican que la deteccién sensible del método de
contacto termoeléctrico puede ser incrementada ligeramente usando una
punta de referencia de oro caliente como electrodo para detectar grado
de textura inducido por el proceso de manufactura como lo es el
laminado en frio en un material metalico buen conductor del calor y la

electricidad.

v' Las mediciones termoeléctricas demuestran claramente que el potencial
termoeléctrico es una propiedad intrinseca valiosa del material para la
evaluacion del ordenamiento cristalino (textura). Ya que se observo la
correlacion en la existencia y desaparicion de textura en las figuras de
polo, con el ultrasonido y en la microestructura de los especimenes

laminados en frio y recocidos.

Con las conclusiones obtenidas y, de acuerdo al objetivo planteado en el
presente trabajo, las expectativas de la investigacion se cumplieron y la

hipétesis planteada se confirmo.
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RECOMENDACIONES Y SUGERENCIAS PARA TRABAJOS FUTUROS

Las siguientes son algunas sugerencias para trabajos futuros basadas en las

conclusiones y problemas identificados en el curso del presente trabajo.

1.

Realizar mediciones del PTE a diferentes materiales con diferentes
tratamientos térmicos, con la finalidad de observar las diferentes
velocidades de difusidon de electrones de acuerdo con los diferentes

arreglos cristalinos.

Utilizar otra punta de referencia, una buena opcion es utilizar una punta
de Ni, ya que esta es de facil adquisicion en el mercado y observar que
tan buenos resultados se obtienen con respecto a las puntas utilizadas

en el presente trabajo, de Au y de Cu.
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10.
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ANEXOS

ANEXO A

EFECTO SEEBECK

Este fendmeno termoeléctrico llamado efecto Seebeck fue observado por
primera vez por Seebeck en 1826, quien encontré que una fuerza electromotriz
era producida cuando dos uniones entre materiales distintos se mantenian a
temperaturas diferentes. En la actualidad la principal aplicacion del efecto
Seebeck es para la medicién de la temperatura en materiales (termopares);
estos consisten en dos alambres de metales diferentes soldados entre si que
forman un bucle. Se produce un voltaje termoeléctrico entre las uniones Ay B,
proporcionado por una diferencia de temperatura entre los dos puntos de la

Figura A.1. El voltaje AV =V, -V, es un voltaje termoeléctrico desarrollado por

el termopar y el potencial termoeléctrico esta dado por:

SAB = SB - SA = lim (AV/AT)
AT—0

Para tener una mejor comprensiéon de este fendmeno, se mostraran con detalle

las relaciones para el termopar de la Figura A.1.

Figura A.1 Diagrama esquematico del efecto Seebeck
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Asumiendo que los puntos de las terminales a y b estdan a la misma
temperatura, mientras que las uniones ¢ y d se encuentran a diferentes
temperaturas T, y T4. Definimos al potencial termoeléctrico absoluto S, el cual

es una propiedad fisica del material, mediante la siguiente relacion:

E=SAT

donde E es el campo eléctrico en el material y AT es el gradiente de
temperatura. Asumiendo que los materiales conductores A y B de la Figura A.1,

tienen simetria cubica tenemos:

—AV =SAT o dV =-SdT

Entonces,
AV =V, -V, =V, =V )+ (V. =Vy) + (V4 =V,)
=_Tdv +jdV +]1dv
=—j‘SBdT —jSAdT —j‘SBdT
c d a
=—j‘SBdT —_C[SAdT
Finalmente,
T,
AV == [[S, (M) =S, (MdT
T,

La integral del termovoltaje AV que resulta de un termopar formado por dos
materiales conductores A y B es una funcion de las propiedades
termoeléctricas del material y del gradiente de temperatura entre las dos

uniones.
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ANEXO B

DESCRIPCION DE LA CONSTRUCCION DE HISTOGRAMAS

HISTOGRAMA PARA EL ESPECIMEN DE Ti-6Al-4V CON 1.6 mm DE
ESPESOR LAMINADO EN FRIiO UTILIZANDO LA PUNTA DE Au
Inicialmente, las mediciones realizadas con la punta de oro en la direccion
normal al laminado y en la direccidon perpendicular a la direccion de laminado,
para este espécimen laminado en frio se calibran utilizando la ecuacién de la

linea recta correspondiente, que en este caso es:
y=-15,619x+33,811

A continuacién se muestran los datos ya ajustados con dicha ecuacion:

] DIRECCION DN || DT DIRECCION DN || DT
MEDICION |\ =5NT DT | CALIBRADA [UV/IC] | MEDICION |[DN DT | CALIBRADA [uVIC]
1 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 1 107 | 119 | -4,68581 | -5,4541
2 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 2 107 | 119 | -4,68581 | -5,4541
3 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 3 107 | 119 | -4,68581 | -5,4541
4 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 4 107 | 119 | -4,68581 | -5,4541
5 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 5 107 | 119 | -4,68581 | -5,4541
6 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 6 107 | 119 | -4,68581 | -54541
7 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 7 107 | 119 | -4,68581 | -54541
8 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 8 107 | 119 | -4,68581 | -5,4541
9 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 9 107 | 119 | -4,68581 | -5,4541
10 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 10 107 | 119 | -4,68581 | -5,4541
11 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 11 107 | 119 | -4,68581 | -5,4541
12 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 12 107 | 119 | -4,68581 | -5,4541
13 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 13 107 | 119 | -4,68581 | -5,4541
14 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 14 107 | 119 | -4,68581 | -5,4541
15 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 15 107 | 119 | -4,68581 | -5,4541
16 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 16 107 | 119 | -4,68581 | -54541
17 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 17 107 | 119 | -4,68581 | -5,4541
18 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 18 107 | 119 | -4,68581 | -5,4541
19 106 | 120 | -4,62179 | -5,51813 19 107 | 119 | -4,68581 | -5,4541
20 107 | 120 | -4,68581 | -5,51813 20 107 | 119 | -4,68581 | -5,4541
21 107 | 120 | -4,68581 | -5,51813 21 107 | 118 | -4,68581 | -5,39008
22 107 | 120 | -4,68581 | -5,51813 22 107 | 118 | -4,68581 | -5,39008
23 107 | 120 | -4,68581 | -5,51813 23 107 | 118 | -4,68581 | -5,39008
24 107 | 120 | -4,68581 | -5,51813 24 107 | 118 | -4,68581 | -5,39008
25 107 | 122 | -4,68581 | -5,64618 25 107 | 118 | -4,68581 | -5,39008
26 107 | 122 | -4,68581 | -5,64618 26 107 | 118 | -4,68581 | -5,39008
27 107 | 122 | -4,68581 | -5,64618 27 107 | 118 | -4,68581 | -5,39008
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28 107 122 | -4,68581 | -5,64618 28 107 | 118 | -4,68581 -5,39008
29 107 122 | -4,68581 | -5,64618 29 107 | 118 | -4,68581 -5,39008
30 107 122 | -4,68581 | -5,64618 30 107 | 118 | -4,68581 -5,39008
31 107 122 | -4,68581 | -5,64618 31 107 | 118 | -4,68581 -5,39008
32 107 122 | -4,68581 | -5,64618 32 106 | 118 | -4,62179 -5,39008
33 107 122 | -4,68581 | -5,64618 33 106 | 118 | -4,62179 -5,39008
34 107 122 | -4,68581 | -5,64618 34 106 | 118 | -4,62179 -5,39008
35 107 122 | -4,68581 | -5,64618 35 106 | 118 | -4,62179 -5,39008
36 107 122 | -4,68581 | -5,64618 36 106 | 118 | -4,62179 -5,39008
37 107 122 | -4,68581 | -5,64618 37 106 | 118 | -4,62179 -5,39008
38 107 122 | -4,68581 | -5,64618 38 106 | 118 | -4,62179 -5,39008
39 107 121 | -4,68581 | -5,58215 39 106 | 118 | -4,62179 -5,39008
40 107 121 | -4,68581 | -5,68215 40 106 | 121 | -4,62179 -5,68215
41 107 121 | -4,68581 | -5,58215 41 106 | 121 | -4,62179 -5,58215
42 107 121 | -4,68581 | -5,58215 42 106 | 121 | -4,62179 -5,58215
43 107 121 | -4,68581 | -5,58215 43 106 | 121 | -4,62179 -5,568215
44 110 121 | -4,87788 | -5,68215 44 106 | 121 | -4,62179 -5,68215
45 110 121 | -4,87788 | -5,568215 45 106 | 121 | -4,62179 -5,68215
46 110 121 | -4,87788 | -5,568215 46 106 | 121 | -4,62179 -5,68215
47 109 121 | -4,81386 | -5,58215 47 106 | 121 | -4,62179 -5,68215
48 109 121 | -4,81386 | -5,58215 48 106 | 121 | -4,62179 -5,68215
49 109 121 | -4,81386 | -5,568215 49 106 | 121 | -4,62179 -5,68215
50 109 121 | -4,81386 | -5,568215 50 106 | 121 | -4,62179 -5,68215
51 109 121 | -4,81386 | -5,58215 51 106 | 121 | -4,62179 -5,68215
52 109 121 | -4,81386 | -5,58215 52 106 | 121 | -4,62179 -5,68215
53 109 121 | -4,81386 | -5,58215 53 106 | 121 | -4,62179 -5,68215
54 109 121 | -4,81386 | -5,58215 54 106 | 121 | -4,62179 -5,68215
55 109 121 | -4,81386 | -5,58215 55 106 | 121 | -4,62179 -5,68215
56 109 121 | -4,81386 | -5,58215 56 106 | 121 | -4,62179 -5,68215
57 109 121 | -4,81386 | -5,58215 57 106 | 121 | -4,62179 -5,58215
58 109 121 | -4,81386 | -5,58215 58 106 | 121 | -4,62179 -5,68215
59 109 121 | -4,81386 | -5,58215 59 106 | 122 | -4,62179 -5,64618
60 109 121 | -4,81386 | -5,58215 60 106 | 122 | -4,62179 -5,64618
61 109 121 | -4,81386 | -5,58215 61 108 | 122 | -4,74984 -5,64618
62 108 121 | -4,74983 | -5,568215 62 108 | 122 | -4,74984 -5,64618
63 108 118 | -4,74983 | -5,39008 63 108 | 122 | -4,74984 -5,64618
64 108 118 | -4,74983 | -5,39008 64 108 | 122 | -4,74984 -5,64618
65 108 118 | -4,74983 | -5,39008 65 108 | 122 | -4,74984 -5,64618
66 108 118 | -4,74983 | -5,39008 66 108 | 122 | -4,74984 -5,64618
67 108 118 | -4,74983 | -5,39008 67 108 | 122 | -4,74984 -5,64618
68 108 118 | -4,74983 | -5,39008 68 108 | 122 | -4,74984 -5,64618
69 108 118 | -4,74983 | -5,39008 69 108 | 122 | -4,74984 -5,64618
70 108 118 | -4,74983 | -5,39008 70 108 | 122 | -4,74984 -5,64618
71 108 118 | -4,74983 | -5,39008 71 108 | 122 | -4,74984 -5,64618
72 108 118 | -4,74983 | -5,39008 72 108 | 120 | -4,74984 -5,51813
73 108 118 | -4,74983 | -5,39008 73 108 | 120 | -4,74984 -5,51813
74 108 118 | -4,74983 | -5,39008 74 108 | 120 | -4,74984 -5,561813
75 108 118 | -4,74983 | -5,39008 75 108 | 120 | -4,74984 -5,561813
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76 108 123 | -4,74983 | -5,7102 76 108 | 120 | -4,74984 -5,561813
77 108 123 | -4,74983 | -5,7102 77 108 | 120 | -4,74984 -5,561813
78 108 123 | -4,74983 | -5,7102 78 108 | 120 | -4,74984 -5,561813
79 108 123 | -4,74983 | -5,7102 79 108 | 120 | -4,74984 -5,561813
80 108 123 | -4,74983 | -5,7102 80 108 | 120 | -4,74984 -5,561813
81 108 123 | -4,74983 | -5,7102 81 108 | 120 | -4,74984 -5,561813
82 108 123 | -4,74983 | -5,7102 82 109 | 120 | -4,81386 -5,51813
83 108 123 | -4,74983 | -5,7102 83 109 | 120 | -4,81386 -5,561813
84 108 123 | -4,74983 | -5,7102 84 105 | 120 | -4,55777 -5,561813
85 105 123 | -4,65777 | -5,7102 85 105 | 120 | -4,55777 -5,51813
86 105 119 | -4,65777 | -5,4541 86 105 | 120 | -4,55777 -5,51813
87 105 119 | -4,65777 | -5,4541 87 105 | 120 | -4,55777 -5,51813
88 105 119 | -4,65777 | -5,4541 88 106 | 123 | -4,55777 -5,7102
89 105 119 | -4,65777 | -5,4541 89 105 | 123 | -4,55777 -5,7102
90 105 119 | -4,65777 | -5,4541 90 105 | 123 | -4,55777 -5,7102
91 105 119 | -4,65777 | -5,4541 91 105 | 123 | -4,55777 -5,7102
92 105 119 | -4,65777 | -5,4541 92 1056 | 123 | -4,55777 -5,7102
93 105 119 | -4,65777 | -5,4541 93 1056 | 123 | -4,55777 -5,7102
94 105 119 | -4,65777 | -5,4541 94 106 | 123 | -4,55777 -5,7102
95 105 119 | -4,65777 | -5,4541 95 1056 | 123 | -4,55777 -5,7102
96 105 119 | -4,65777 | -5,4541 96 1056 | 123 | -4,55777 -5,7102
97 105 119 | -4,65777 | -5,4541 97 105 | 124 | -4,55777 -5,77423
98 105 124 | -4,55777 | -5,77423 98 105 | 124 | -4,55777 -5,77423
99 105 124 | -4,55777 | -5,77423 99 105 | 124 | -4,55777 -5,77423
100 105 124 | -4,55777 | -5,77423 100 105 | 124 | -4,55777 -5,77423

Posteriormente se establecid un intervalo utilizando los limites superior e
inferior de las mediciones calibradas. Con dicho intervalo se establecieron la

clase y la frecuencia de las mediciones, las cuales sirvieron para la

construccion del histograma como se muestra a continuacion:

DN DT DN DT

Clase | Frecuencia | Frecuencia | Clase | Frecuencia | Frecuencia
-5,9 0 0 -5 0 0
-5,8 0 0 -4,9 0 0
-5,7 0 0,13 -4,8 0,1 0
-5,6 0 0,135 4,7 0,22 0
-5,5 0 0,415 -4,6 0,515 0
-54 0 0,16 -4,5 0,165 0
-5,3 0 0,16 4.4 0 0
-5,2 0 0 -4,3 0 0
-5,1 0 0
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LIM.

Histograma para el espécimen de Ti-6Al-4V con 1.6 mm de espesor laminado

en frio utilizando la punta de Au.
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exlihz nna znisatropia Wemneléelrica cansidernble, teniendo <o en cuente 4¢ llevo a cabo 2l esudio para
mveshigar cl elecia de o amsorepia termoeleetrica en fas medecignex de petencial fermneléetrica on wn
sipiermen de LsrAt-AY alansene icalwizado. ullistdy B3 éwicd lennoclictrita de contatta {filecio
sesbeck). Lo aleacidin gue se ssaudio presenia 3 prados de deformnacion que son: 0%, GU%E y MG e cedoeeidn
de cspesor, @ ¢slas neswas s¢ les aplico un raumicito wdemico dr rececido a 760 "C gor 2 Iy, enlidndulss
lentansente Lass rasulindes muestmn |7 dependancia del polencial leemoclécirico asocindo con k3 wxtua v La
estructurit de yrano macxiscipica, demastrande clumamenly L sensihilxlad inis[nxseca Y= la téonicy lermne|éctrica
de comacts, La prosenciy de exture detectada ¢ cocrabors oais ¢l #aseye oo destructive de wlinasaid,
nedianie ¢l fenvmeno de bnclringeacs y ademds con o realizacion de figuras de pola, para b inoestras
Irbaadas ¢n Ma 3 con el msamicnio rémerico. observande |2 presencia y <liminacion & waura despucs del

recicidn.

Abstract
[kae 4 the pracess of peaductinn, che allay of TefAl AV exhibits a pranmince texture cninced hy Ihe prederential
cnsrallographic cricmation in dw peivervstaltine inrcrostrueiure. This enystoblograghle eticaraion peuduces an
Hnisatrepic beltavics inahe raderinl: thexefore the propiersies in the nornsal dlrection are dlifcrem to the callong
direesion.  Resides this moyphalogical prisstropy. the Ti-GAl4Y alloy also cxhibly & considerable
thermioiedectric anwolcapy, keeping Biis in mirl we camisd ont Yl study 10 investizate the sffoct of the
detawaelceniv anisatropy wr the Incasuements of thermoeleeini potemeal in 8 specimen of Ti-SAKIY Lighly
fexeweed, using ke comact iicenolecane techalyus (Eilict Seebeck). The allny prevents theee prcles of plastic
deforimation (cad-cotled), A0%, 6% and 8% of reductlan in thickness huspactively. The lilxaiwm samples
were anIaled 10 TG0 T by 2 1L, cooling 1heny slowdy. 1w fesults sbow tlve dependence of tbe thermuoektric
petertial issocinted with she fexture and 1he maccoscopic grain Snueiure. denvenstrating e IMraisic soisibalay
af the cnistucd theenwelectric techniyue The presence of lextvee was corroborared with the non deslraclive
echawpue of wWirdsuund, by means of the birefringeuce pheromenon and akso with the reslizamon of pole
lignes. 13 was laund Bud texlure disappoaned after amhealuig,
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L- Introduccion

El estudio del efecta’ Sesbeck en metales v aleaciones  provee informaciin valiosn acerca de Ins
microestructuras, propiedades mechnicas, historia termo-mecdnica del material, cic. En ados recicstes, la
valomacibn cwantitutiva de Jas microsstructuras y de bas propicdades mecanicas de los materiades se ha Hevado a
cabo a través de la medicion del potencial termoeléctrico (PTE). Lasseigne et. al [1] midieron ¢l PTE para
evaluar ¢l contenido de nitrégeno intersticial en una soldadura, Jo cual permite una mejor correlacida entre ¢l
contenido de nitrdgeno y Ia microsstructura del metal soldado y sus propiedades. Nogy ct. al [2] demostraron®
una sensibilidad intrinseca de In técnica termoelécirica en interfaces imperfectss que podria ser aprovechada
para la evuluck'm no Moahn de interfaces altamente comprimidas pero metalirgicamente interfaces no
cnlazadas en soldaduras y otros tipas de enlaces en estado salido. Pack et. al [3] realizaron mediciones del
potencial termoeléctrico para evaluar el anilisis microestructural en soldaduras de acero HSLA y I fraccion en
volumen de austenita retenido en aceros TRIP, Kawaguchi es. al [4] demostraron que el PTE del scero duplex
moxidable aumenta con of tiempo de eavejecimicnto ¥ facron cncontradas buenas correlaciones entre el PTE y
I dureza, Carabajir [5] uso el PTE para investigar la evolucion de ls precipitacidn en un rolado cn caliente de
Ti adicionnds en una hoja de acero mlersticialments libre (1F) durante diferentes tratamientos de aleacion
Recientemente, Carrean [6] investigo el efecto de la anisotropla termoeléetrica en las mediciones del posencial
rermosléetrico en un espéeimen alamente texturzado de Ti-6A1-4V usando una caica completemenie no
destructiva basada en el efecto Seebeck. Los resultados muesiran la dependencia del potencial termeeléctrico
asociado con I textura y la estructura macroscopica de grano en un espécimen de Ti6A L4V rolado en frio. EI
trahajo “de investignckdn, antes mencionado, que st tomd como referencia demmestra clarnmerge que ta
sensibilidad mtrinseca del PTE s una herramienta muy il que puede ser wtilizada para carscterizacion de
matersales.

La finalidad de este trabajo es establecer una correlacion entre las mediciones del PTE con la evolucidn de i3
mirocstructura, en términos de textura, n ka aleacion Ti-6AI-4V que ha pasado por un proceso termomechnico
como el trabsjado en frio, El trabajado en fﬁohmdmmnnendm«ﬁ:lym@:ennanbﬁomh
morfolagia de los grancs. Para alcanzar este objetivo, se aplicé la técnica termocléctrica @ especimenes
laminados en frio altaments texturizados de la aleacidn Ti-6AI-4V, los cuales pasaron por uns Luninacion
unidireccional con diferentes grados de deformacion (809, 60°% y 40% de reduccion de espesor).

Técnica termoeléctrica.

L4 técnica termocléctrica esta basada en el efecto Seebeek ln cunl es comGnmente utilizads en termopares para
medir la temperatura en la unida enire dos diferentes conductores. La Fig. | muestra el diagrama esquemitico de
s medicioees termockatricas realizadas en la caracterizacion no destructiva de mateniales. Uso de los
clecrodos de referencia es calentado poe medio de clectricidad hasta una temperatura predeterminida 7,
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migniras que ¢l otro clectrodo es dejado a tempersturas ambiente 7. Por 1o que. ¢l voltgje termozléctrico medido

va i estar dudo poe
Th T;,
Ve [[Sg(T)-Sg(T)MT= [Ssp(T)dT
T I.

¢

Donde T ¢s fa tempenutura, y Sy ¥y S denotan el PTE absoluto del espécimen y el ¢lectrodo de referencia

respeclivamente. Cualquier vasiacion en las propiedades de los materiales puede afectar ef voltaje termeeléctrico
medido via S¢p = Sg = S, el cual es ¢l PTE relativo del espécimen a ser analizado con respecto al electrodo de

relerencia.

R L
Vv resieas w
o

Figura 1.- Diagrama esquemitico de las mediciones del potencial termocléctrico (PTE) dentro del campo
de caracierizacidn de materiales por medio de ensayos no destructivos

11~ Desarvollo experimental,

En esta Investigacion se usaron especimenes de la aleacion Ti-6A14 V. El material fue provisto por Titanium
Inlustries, loc. en forma de laminas (3 piezas) en condiciones de laminado en frio, con dimensiones de 300mm
de largo, 300mm de ancho vy tres diferentes reducciones de espesor 80%, 60% y 40%6 respectivamente (figurs
2). Los materiales con estructura cristaling bexagonal, tzles como, el titanio y cl zircono, ienen un nimero
limitado de swstemas de combinacidn y generalmente desarrollan unz gran textura despuds del trabajado en frio
La evolucidn de la textura de la aleacion Ti-6A14V laminada rio se estudio con [3s reducciones asies
mencionadss,

Figura 2.- Aleacidn de Ti-6A1-4V laminadas en frio con 30%, 60% y 40% de deformacion plastica.
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o de maquinade por descarga cléctrica, resaltando las tres
muestras con ks que 56t C 25 de d5mm % 45mm x ) .Gmum, 43man x $5mm x 3 dmm y
cuales serin usadas en k2 caracterizackin no destructiva de

ConhW&'Wﬁpmduvlmaemnlosueaapeclnmsdc‘rwmvu G,
-3mny64mmﬁmﬂonmnu«mammo¢|clamamasmm para cads espécimen.
El principal efecto e I textura indicids en Ta velocidad de Tas ondas ultrasémicas, es el de disminuirlas en uns
direccion y hacerlas meés ripidas en otra debido al fendmeno de birrefringencia. Este fenbmeno indica Ia
refraccidn de 1o onda l]l'uﬁma peapagada en uaa direccion dada £n dos ondas con una diferencia muy paquesa
en la vcloddad(mﬁpkuymdecom) v onogonalmense polarizadas de manera mutua
Nﬂcmdmmueumdecabespéchm fue medido con un ThermoSorter by Watker
Smnliﬁt lnc Enehmmesto es un medidar w-moelécmco de aleaciones usado en pruchas no ckuuuu.ms.
quemmmuuhi“" n unidades arbitrarias, por ko tanto primeramente fue calibrado con materiles con
potencial mm“akoabwhtomﬁooomel cobre y con termopares estindar de Alumel y Chromel. La
operacion ATS-GOMT esu ‘basads en el pdnnp&o termoelécarico del efecto Seebeck. BN Instrumento
cml&m:ouaﬂemh&f&ucmammm las puntas. Una punta esta & temperaturs ambictie ¥
Ia otra se calienta a una temperatura especifica. En nuestro caso, wna punti caliente de cobre (punta de prueba
estandar), y una punta caliente de oro fueron usadas para medir ¢l potencial termaclécirico de Jos especimenes
de Ti-6A1-4V. Las 2 puntas de pracba se colocan en ¢l espécimen de TH0AI-V, y un circuro eléctrico fue
completado y la sefial fue gonerada. Despods esta sefial fue procesada para oblener una beclura mixima, la cunl
fue mostrada ¢n y1v en una pantalla digital, La lectura es representativa de la microcstructura cristalina del
espécimen debids 3 13 anisctropka termoeléctrica.

A fin de obtener una descripeidn completa de la textura, se determinaron experimentatmente las depominadas
figuras de polo analizando tas orientaciones cristalinas, parn kas figuras de polo (0002) de la fase a de los
especimenes kaminados en frio. Estas fueron medidas por ¢l método de reflexion hasta 807 usando radiacion Ka
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de cobre. Cabe menceonar que se realizo esta caracterizacion en [os especimenes con de |.6mm de espesor antes
y después del recocido,
1L Andlisis y discusion resubtados

Las mediciones hechas con ks puntas de Au y Cu sobre fos especimenes de la aleacion Ti-6AL4Y a fos
espesares de 1.6,3.2 y 6.4 mm Se muestran en bs sigusente parte como histogramas de destribucion de
probabilidad para la direccido normal RN (A&C) y la direccidn ransversal PT (B&D), para Ia aleacién
Laminada en frio (fzquicrdo) y despuds recocida (Degecho).
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Figura 3.- Histogramas del potencial termoeléetrico (PTE) de la punta de (2) oro y (b) cobre con respecto

a la direccién en los especimencs lamidos en frio antes y después del recocido.
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Se observa en los resuttados de - los hissogramas de 1as puntas de oro y cobre lo diferencia del potencial
ternsoeléctrico con respecta ala direccidn en los especimenss lamidos en frio lo cual indica que existe fa
presencia de textura. También se observa claramente la desaparicion del patencial termosléctrice can respecto a
Ia direccicn en los especimenes recocidos lo cual indica una disminucion de textum y una anisotropia menos
sagnificativie De forma condensada se muestra en |a figura 4 la diferencia relativa en las mediciones del PTE
para la direccion noemal RN (A&C) v la direccitn transversal PT (B&D) en los especimenes de TR6ALAV con
diferentes grudos de deformicion antes {con textura) y después (sin texgura) del recocido,

20 !
TeAurs o Punta de oro
W Punta de cobre

Diferencia Relativa del PTE
(%]
=)

80 60 40 80 60 40

Reduccion [%)
Figura 4.- Diferencia relativa del potencial termocléctrico entre la punta de Au y Cu.

Antes ded recocido (com texturn), las medicionss del PTE muestran una excelente corrclacion con of grado do
deformacion ussndo una punta de referencia de oro y de cobre respectivamente. Despuds del recocido (sin
textura), todos los efectos de anisotropéa de textura morfobdgicas causados por la existencia de una ocxnlacicn
cristalografica preferente en 1s estructura policristaling duranse ef proceso de manulsctura (rabagado en frio)
desaparecieron. Como resultado, en todos los casos 1a diferencia relativa en el cozficiente de PTE es casi nula.
Por otro lxdo, s llevaron a cabo las mediciones de ulirasonido para cada espécimen, kas direcciones de los 3
especimenes de Ti-6AR4V laminados en frio fucron elegidas para coincidir con las direcciones de polarizacion
de las ondas de corte fenta y ripida, respectivamente, es decir, o 0° y 90°. A continuacin, se muestran las
mediciones diel tiempo de propagacidn de ondas de corte realizadas o 0° v 90° en Jos tres especimenes de TH6Al-
4V laminados en frio v pasterionmente recocidas, las cuales s¢ muecstran on ¢l grifico de barras (figuea ) conv
diferencia relativa de tiempo de propagacidn de ondas de corte lenta v rapida.
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Tabla L.- Tiempas de propagacion de onda para especimencs laminados en frio.

Facultad de Metalurgia

Reduccidnde | Tiempo de propagacion | Tiempo de peopagacion | A
Espesar (%] [ns) 90° fus] 0° Diferencia | Diferencia relativa
([3] [*a]
80 1,071 1,017 0,054 517
60 2,087 2,013 L D0 361
10 3,947 3,801 0,056 1,43
Tabla 2.- Tiempo de propagacion de onda para especimenes recocklos,
Reduccion de | Tiempo de propagacidn | Tiempo d agacidn
Espesor |%) [us} g it [ns) o‘:o g ot Diferencia | Diferencia relativa
| L1} 1%
50 3925 3878 O )
) 3925 3886 0,039 100
40 3926 3,880 0,037 0,94
La remarcable texturs producids por el trabajado en frip en los esp de 3 alescion Ti-6AY con

diferentes grados de deformacion (1.6 mm, 3.2 mm y 6.4 mm), fie disminuida con el tratamiento de recocido
readizado a Elidms especimenes obtenicndo que ks diferencias de tiempos de propagacida de las ondas de corte
S minimizaran en un F20% para el espéeimen con espesor de | .6mm, 1.00% para ¢l espécimen coa espesor de
32mm y de 0.94% para ¢l cspdeimen con espesor de 6.4mm como se muestraoen la figura 35, eso fue
comprobado utilizando Ia técnica de ultrasomido, §o cual sugsere que las condsclones de recocido fueron

fici para

un do de |2 estructura cristalina

W Lamnado en fnio
W recocido

Diferencin entre modo derdo v rupido
%)

60 &0

Reduccion [%6)

Figura 5.- Medictones de ka onda de corte debido al fendmeno de birrefringencia en la direccidn de normal 2 la
de direccidn de laminado,

40

Para demostrar que las mediciones del TEP realizadas en los especimenes de TR6AR4Y laminados en frio
fueron debidas a la presencia de una remarcable anisotropia macroscopica, Jos especimencs de Ti-6AIY
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faminados en frio fucron sometilos a un tratamiento tdrmico (recocsdo). La microestructura de bos especimenes
de Ti-6A14V se muestra en 1a figura 6 en la cual se observan kas imdgencs mesalogrificas que fucron tomadas
después de seccionar, pulir y atacar el espécimen para poder revelar la microestructura antes y daspuds del
recocido en las direcciones normal y transversal s la direccadn de laminado.

Laminado ca Frio Recocido

<

Figura 6.- Micrografias de 1a divecckdn normal (DN) a ia laminacién de especimenes laminados en frio y
recocidos, con 40%, 60% y 80% de reduccion.
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La microestructurs antes ded recocido claramente expone ks direceion transversal (DT 2 lo largo de Sox lados
(A&C), en la cual la orientacion preferencial de Jos gramas eloagados es revelada, esto debido a que durane el
proceso de laminadoe frio, para Ia mayoria de los materiales, I estructura queda tensionada internamente debido

al esfierzo provocado, o que ocasiona una disminacion ¢n su resistencia mecinica ¥ o In corrosidn, por tsl

motivo €5 necesario proporelonir una reacomodo atdmico pars disminult su tensidn, en muchos cases se aplica
¢l recocido o revelado de esfuerzos. Como st muesira en & Figura 7, en fa que se abserva una estructura de
grano relativamente equisxisda y al azar sin ocienlacion preforencial y una condicion de dos fases despuds del

recacido.

l.ptw_hgln on frin Rovarida

60%

Figara 7.- Micrografias de Ia direccion transversal (D7) a la laminacion de especimencs laminado s en
frio y rececidos, con 40%, 60% y 80% de reduccibn,
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L.ns remullades de fexturn, odkepidos 2 iravés de mediciones de Rayes X, de las microesbruciums resultantess de |y
defontiscion e lela y duspuds de recocido. Lod msultados de boeurs st preseitados en foane de Jigusas &
polo (M2}, se mosurerd soke resubledea de los especimenes con $06%% de reduccidn en cspesor

|.a muesyz Irsbsjada en fno gom 30% Je reduccion e pasible ver que |os polns nicanzan inlensidsdes de d 4 3
vects Superiur ded que wh inateasl al war. La famnl &2 ks Sirtblos arededor dot centvo y o ¢l centro B¢ figwa
de polo dismituye en radio lkegando a ser on ¢l cetro casi un pubie ¢figurs 8).

~—rrTr

Figura 8.- Flaurs dc poko (0902} espicimen taminado ¢o fric con un 80% do reduceidn,

Por oero lado, [2 mucsira cecocidn muesaa uno imensidad baja de hastn 2 veoes 3l nzar de tos pobos localizados
dl Emim v hacia la dincidn trantversal de B ligdrs {DOO2Y, conee e puede ohaecvar on L o 9.

rPYPF A

-

Figura 9.- Figura de polo (002) espéelmen tamloade eo frio, despiads del recockdo ean uh 0% de
reduttida.
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IV.- Conclusiones

El potencial termoclécitico fue usado par investigar la evolucién de textura en cspecinienes de la aleacion Ti-
6A1-4V laminados en frio con diferentes gradas de deformacion antes y despuds del recocido. Se encontrd que
el coeficiente del patencial termoeléctrico ests asociado directamente con la anisotropia y la microestrisctam ¢n
un malerial aleamente testurizado que presenta textura mosfoligica y cristalografica. Ademas, Ia diferenciu
relativa entre las velocidades denta y rdpida de kas ondas de ulirasonido muestran una correlacion directa con |x
presencia de unn anisotropla significativa en los especimenes de Ti-6Al-4V  con diferentes grados de
deformacién y con las mediciones del potencial termoeléctrico antes y despuds del recocido. Los resultados
también indican que la sensibilidad del método de contacto termoeléctrico puede ser mcrementada usando uni
punta de referencia de oro caliente como electrodo para detectar ef grado de textura en un material altamente
textunizado. Las mediciones sermocléetricas demwestran claramente que ef TEP ¢s una propiedad intrinseca
valioss del material para la evaluacién microsstructural, Se observa claramente la existencia y desaparicion de
lextura.en las figuras de polo paca las muestras laminadas en frio y con rececido.
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