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NOMENCLATURA

A = Amperios.

B = densidad de flujo magnético.

C/C = Con corrosion.

E = Voltios.

END = Ensayos no destructivos.

f = Frecuencia de inspeccion.

H = Intensidad del campo magnético.

Hz = Hertz.

| = Corriente

L = Longitud de la bobina.

MB = Microestructura base.

MEB = Microscopia electronico de barrido.
MOL = Microscopia Optica de luz.

MS = Inicio de transformacion martensitica.
OCP = Potencial de circuito abierto.

SSBH = Solucién salina balanceada de
Hank.

Tp = Beta transus.

a, = Precipitado coherente (TisAl).

FEM = Fuerza electromotriz.

S = Siemens.

S/C = Sin corrosion.

Sr = PTE del electrodo.

Ss = PTE del espécimen.

T = Temperatura.

t = Tiempo.

Wb = Weber.

0 = Profundidad de penetracion
AT = Diferencial de temperatura.
AV = Diferencial de voltaje

o = Conductividad eléctrica.

® = Flujo magnético en weber
p = Permeabilidad magnética
CE = Corrientes de Eddy.

ELI = Por sus siglas en inglés,

Extra Low Intersticials



GLOSARIO

Beta transus: Punto en el diagrama de equilibrio de fases donde comienza o termina la

transformacion de la fase beta

Binarizacion de una imagen: Reduccion de informacion en la que los Unicos valores son verdadero

o falso (1 y 0), los cuales corresponde a dos colores; blanco y negro.

Biocompatibilidad: Capacidad del material para actuar con una respuesta adecuada en el medio

bilégico en el cual son utilizadas.
Corrosion: Deterioro de un material a consecuencia de un ataque electroquimico.
Debye: Unidad de momento dipolar eléctrico.

Diagrama de Pourbaix: Diagrama que traza un equilibrio estable en las fases de un sistema

electroquimico acuoso.

Difusién: Flujo neto de atomos, iones u otra especie dentro de un material, las particulas se mueven

de una zona de alta concentracion a un area baja concentracion.

Elemento intersticial: elemento cuyo radio atdbmico es suficientemente pequefio como para ocupar

los huecos dejados entre los atomos de otro elemento.

Energia de Fermi: es la energia del nivel mas alto ocupado por un sistema cuantico a temperatura

de cero K.

Envejecimiento artificial: Tratamiento térmico de endurecimiento por precipitacion a una

temperatura superior a la del medio ambiente.

Esfuerzo residual: Esfuerzo de tension o compresion remanente en un material despues de haber

sido sometido a fuerzas externas.
Fonones: Cuasi-particula 0 modo cuantizado vibratorio que se halla en redes cristalinas

Frecuencia: Numero de repeticiones por unidad de tiempo de un sistema ciclico.
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Martensita: Fase generada por transformacion sin difusion.

Matriz: Fase cristalina de mayor proporcion que contiene elementos de distinta composicion.

Medio bioldgico: Suma total de organismos con los cuales se estd en contacto un organismo.

Morfologia: Descripcion de las formas y estructuras que constituyen a un material.
Nanometricos: Sus dimensiones se encuentran entre 1 y 100 nm.

Pasivacion: Formacion de pelicula relativamente inerte sobre la superficie de un material.

Polarizacion electroquimica: Modificacion de las caracteristicas de una celda electroquimica por

el uso de la misma.

Precipitado coherente: Es aquel que mantiene una cierta similitud en su orientacion con respecto a

la matriz pero formando una red cristalina deformada.

Proceso termo-mecéanico: Es aquel en el que el material es sometido a deformaciones plasticas con

la presencia de la accion de la temperatura.
Soluto: Elemento de mayor composicion dentro de una mezcla.

Transformaciones alotrdpicas: Transformacion de una estructura cristalina a otra.
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RESUMEN

En este trabajo de investigacion se reportan los efectos que tienen las diferentes microestructuras;
acicular, equiaxial y bimodal de la aleacion Ti-6Al-4V grado ELI con respecto a su
comportamiento a la corrosion, dicho comportamiento se analiza mediante ensayos de corrosion
potenciodindmicos de doble ciclo y se caracterizan las afectaciones mediante la técnica de
corrientes de Eddy y potencia termoeléctrico de punta caliente.

Partiendo de la muestra Ti-6Al-4V grado ELI, se realizaron diferentes tratamientos térmicos para
la generacion de las microestructuras equiaxial, acicular y bimodal. Posterior a la obtencién de
dichas microestructuras se realizaron tratamientos térmicos de envejecido a 515°C y 575°C durante

2, 288 y 576 horas, para promover la nucleacion de precipitados oz (TisAl).

Posterior al envejecido se realizaron los ensayos de corrosion, mediante los cuales se observa que
todas las muestras de la aleacion presentan un potencial de corrosion cercano a -0.5 volts. Después
de ser sometidas las muestras a las pruebas potenciodinamicas, se analizo la conductividad eléctrica
por medio de corrientes de Eddy a 250 kHz, 1 MHz y 1.5 MHz, donde se observo una disminucion
de esta propiedad eléctrica en todas las muestras, siendo la frecuencia a 1.5MHz la que presenta
mejores resultados de deteccion.

Los ensayos de PTE se realizaron mediante la técnica de punta caliente con punta de oro, donde
los datos resultantes muestran buena sensibilidad entre los cambios microestructurales, la

precipitacion de a, , los porcentajes de fases y las muestras sometidas a ensayos de corrosion.

Palabras clave: Corrientes de Eddy, potencial termoeléctrico, envejecido, precipitado, solucion
salina balanceada de Hank.

Xiii



ABSTRACT

This research study reports the effects that different microstructures such as; Widmanstatten,
equiaxed and bimodal Ti-6Al-4V ELI have with respect to its corrosion behavior. This behavior is
analyzed by double cycle potentiodynamic corrosion tests and the effects are characterized by the

non-destructive techniques, Eddy currents and thermoelectric power hot tip.

Starting from as received Ti-6Al-4V ELI microstructure, different thermal treatments were
performed to generate the Widmanstatten, equiaxed and bimodal Ti-6Al-4V microstructures. After
obtaining these microstructures thermal treatment of aging at 515°C and 575°C were carried out
for 2, 288 and 576 hours to promote the nucleation of precipitates o, (TisAl).

After aging, the corrosion tests were carried out, through which it is observed that all samples of
the Ti-6Al-4V ELI alloy have a corrosion potential close to -0.5 volts. After the samples were
subjected to the potentiodinamic tests, the electrical conductivity was analyzed by means of Eddy
currents at 250 kHz, 1 MHz y 1.5 MHz, where a decrease of this electrical property was observed
in the different Ti-6Al-4V ELI samples. The central frequency of 1.5 MHz showed an excellent
detection of corrosion effects.

TEP tests were performed using the gold-tipped hot tip technique, where the resulting data shows
a good sensitivity between microstructure changes, precipitation of a, , phase percentages and

samples subjected to corrosion tests.
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CAPITULO 1. INTRODUCCION

La corrosion es un fendmeno electroquimico que afecta a los materiales metélicos, produciendo
un cambio en sus propiedades, lo cual, en general se ve reflejado de manera perjudicial en sus
aplicaciones [1]. En el caso de la aleacion Ti-6Al-4V, la preocupacion se desarrolla en el tema de
la biocompatibilidad con respecto a la disolucion de iones de aluminio y vanadio y la posibilidad

de cualquier efecto toxico [2-5].

La solucidn salina balanceada de Hank es un medio de cultivo estandar usado en la investigacion
biomédica para la conservacion celular [6]. La funcion esencial de la SSBH es mantener el balance
osmético y de pH de la misma manera que nuestras celulas. Provee un medio ambiente que
mantiene la integridad fisiologica de las células in-vitro, estas caracteristicas hacen de la SSBH el
medio ideal para la realizacion de analisis que requieren un medio fisiolégico simulado de las

condiciones celulares del cuerpo [7].

El titanio y sus aleaciones tienen una gran cantidad de aplicaciones, desde 1952 se han venido
utilizando en componentes estructurales de aviones y componentes de motores donde es utilizado
para la generacion de discos de reaccion, alabes y palas de turbinas, la aleacion también es
altamente usada en la criogénica o en la elaboracion de materiales biomédicos, gracias a su
excelente resistencia a la corrosion, su compatibilidad con el tejido y hueso y el hecho de que no
induce la formacidn de un tejido fibroso lo convierte en un material idoneo para su uso en protesis
dentales, Gseas y otras aplicaciones en traumatologia (Figura 1.1) [8], en las que las aleaciones
muestran propiedades atractivas como excelente resistencia, biocompatibilidad y alta resistencia a
la corrosion [5, 9].



TITANIO

Figura 1. 1 Aplicaciones de la aleacion Ti-6Al-4V.

Las aleaciones de Ti-6Al-4V se caracterizan por ser sensibles a variaciones microestructurales,
dependiendo de las condiciones del tratamiento térmico se pueden obtener diferentes

microestructuras, es decir, bimodal, equiaxial y laminar.

Las técnicas no destructivas se utilizan ampliamente en la industria del metal para controlar la
calidad de los materiales. La técnica de corrientes de Eddy, se emplean para inspeccionar materiales
que sean electro-conductores, siendo especialmente aplicable a aquellos que no son
ferromagnéticos, empleando un generador de corriente alterna con una frecuencia generalmente
comprendida entre 0.2 y 6 MHz [10]. Dicha técnica se basa en la generacion de un campo

magnético que permite la deteccion de discontinuidades superficiales y subsuperficial como lo son

-~
N ) ooy currents

/

Figura 1. 2 Cambios en la direccion de campo magnético por grieta en
el material.



las grietas y la corrosion los cuales pueden generar cambios en la direccion del campo magnético
(Figura 1.2).

Los meétodos de potencial termoeléctrico estdn basados en el efecto Seebeck que se usa
comunmente en termopares para medir la temperatura. Esta técnica permite monitorear el potencial
termoeléctrico en materiales metalicos conductores [11]. Es una técnica con amplio potencial al
ser muy sensible a cambios microestructurales como lo son los defectos, transformaciones
alotropicas, precipitados y esfuerzos residuales. Dicha técnica consiste en la migracion de
electrones por el diferencial de temperatura partiendo de la punta caliente del equipo de potencial
termoeléctrico, donde los defectos o cambio microestructurales afectan la migracion de electrones

antes mencionados tal como se aprecia en la Figura 1.3.

VP Fonén de longitud de onda corta ~ *=—————Electron Caliente
N\ onon de longitud de onda media/larg®™ % Electron frio

Figura 1. 3 Migracion de electrones por efecto de un
diferencial de temperatura.



OBJETIVOS

Obijetivos generales.

Monitorear por medio de corrientes de Eddy (EC) y potencial termoeléctrico (PTE) los cambios
microestructurales de la aleacion Ti-6Al-4V grado ELI tratadas térmicamente por envejecimiento
variando la temperatura, asi como los tiempos de permanencia y sometidas a ensayos de corrosion

potenciodindmicas.

Obijetivos especificos.

1.- Generar mediante tratamientos de recocido las microestructuras acicular, equiaxial y bimodal

en una aleacion Ti-6Al-4V grado ELI para posteriormente realizar un envejecido.

2.- Adquirir los datos resultantes de las mediciones y anélisis microestructurales, por medio de
técnicas no destructivas, en las microestructuras bases bimodal, equiaxial y acicular, asi como

envejecidas.

3.- Inducir corrosion en el material mediante ensayos potenciodinamicas en solucién salina

balanceada de Hank (solucion de fluidos humanos simulados).

4 - Monitorear el efecto corrosivo de la solucion de fluidos humanos simulados en las muestras de
Ti-6Al-4V grado ELI tratadas térmicamente, mediante la técnicas no destructivas de potencial

termoeléctrico de punta caliente y corrientes de Eddy con una sonda tipo lapiz.



JUSTIFICACION

El titanio y algunas de sus aleaciones se han vuelto cada vez mas importantes en el uso de
materiales biomédicos debido a su alta resistencia especifica, buena resistencia a la corrosion y
excelente biocompatibilidad en comparacion con los aceros inoxidables y las aleaciones basadas
en cobalto-cromo. La aleacion Ti-6Al-4V es ampliamente utilizada, siendo su uso aproximado del
50% de todas las aleaciones de titanio. Las aleaciones Ti-6Al-4V a pesar de ser resistentes a la
corrosion gracias a la generacion de una pelicula pasiva en la superficie, al ser sometida a fluidos
corporales se degrada y esta degradacion permite que los elementos de corrosion produzcan
elementos toxicos. EI comportamiento a la corrosion es uno de los parametros mas importantes en
la evaluacion de biomateriales metalicos, por lo cual su monitoreo por medio de las técnicas no
destructivas de corrientes de Eddy y potencial termoeléctrico, incrementan el area de oportunidad
de dicho material al no dafar ni afectar sus propiedades, realizando el monitoreo de una manera

préctica.



HIPOTESIS

Las propiedades termoeléctricas y la conductividad eléctrica de la aleacion Ti-6Al-4V grado ELI
se veran afectadas por el cambio en el porcentaje de las fases presentes, la generacion de
precipitados o2 (Tiz Al), producido por tratamientos de envejecido y por la degradacion de la
pelicula pasiva y la generacion de productos de corrosion de la aleacion, generados por ensayos
potenciodindmicos de doble ciclo de corrosion. La magnitud de estos efectos sera variable
dependiendo de la microestructura ensayada, teniendo una mayor susceptibilidad a la corrosion las
muestras con mayor porcentaje de fase B, haciendo posible el uso de las técnicas de corrientes de

Eddy y potencial termoeléctrico para la caracterizacion de la aleacion.



METAS CIENTIFICAS

Disminuir hasta un 40% el porcentaje de fase B en las microestructuras equiaxial, acicular y
bimodal de la aleacion Ti-6Al-4V grado ELI mediante tratamiento de envejecido a 515°C y 575°C
por 2, 288 y 576 horas de permanencia en horno y determinar la influencia de los tratamientos en

su comportamiento a la corrosion.

Mediante las técnicas no destructivas de corrientes de Eddy y potencial termoeléctrico, caracterizar

la degradacion, y precipitados en la aleacion Ti-6Al-4V grado ELI.



CAPITULO 2. REVISION BIBLIOGRAFICA

Las aleaciones de titanio destacan debido a dos propiedades principales: alta resistencia especifica
y buena resistencia a la corrosién. Gracias a dichas caracteristicas se ha convertido en uno de los
materiales preferidos en los sectores aeroespaciales, industria quimica e ingenieria médica. Su

resistencia especifica a temperaturas elevadas es particularmente atractiva para su aplicacion.

El titanio generalmente se encuentra en arenas minerales que contienen ilmenita (FeTiO3), o rutilo

(TiO2) de las arenas de la playa en Australia, India y México.

2.1 Titanio

El titanio puro, asi como la mayoria de las aleaciones de titanio, cristaliza a bajas temperaturas en
una estructura hexagonal compacta (HCP), llamada titanio a. A altas temperaturas, sin embargo,
la estructura cubica centrada en el cuerpo (BCC) es estable y se conoce como titanio  (Figura 2.1).
La temperatura de transicion  para titanio puro es 882 = 2 C. La existencia de las dos estructuras
cristalinas diferentes y la correspondiente temperatura de transformacion alotropica son de
importancia central ya que son la base de la gran variedad de propiedades logradas por las
aleaciones de titanio.
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Figura 2. 1 Estructura cristalina de las fases o
(hep) y B (bee). [5]



Tanto la deformacion plastica como la velocidad de difusion estan estrechamente relacionadas con

la estructura cristalina respectiva.

Ademas, la red cristalina hexagonal causa una anisotropia distintiva del comportamiento mecanico
para el titanio. La anisotropia elastica es particularmente pronunciada. EI modulo de Young de
monocristales de titanio varia consistentemente entre 145 GPa para una carga vertical al plano basal
y solo 100 GPa paralelos a este plano [5].

2.1.1 Propiedades fisicas del titanio

Ha sido clasificado como metal ligero, a pesar de que su densidad es la mitad del hierro y el doble
del aluminio, debido a su excelente relacion entre resistencia/densidad. Entre sus propiedades
fisicas es de destacar su alto punto de fusidn, el cual permite su uso en condiciones de trabajo a
altas temperaturas, como fuselajes de avion o alabes de turbinas de gas. También son destacables

su baja capacidad térmica, y sus bajos coeficientes de conductividad y dilatacion térmica.

El titanio es un mal conductor de electricidad. Es treinta veces peor que el cobre y diez veces peor
que el aluminio, respecto a sus propiedades magnéticas, puede ser clasificado entre los materiales
paramagneéticos. Esto implica que es ligeramente atraido por un campo magnético ya que su

susceptibilidad magnéticas es muy pequefia y positiva [8].

2.1.2 Clasificacion de las aleaciones de titanio.

Dependiendo de su influencia en la temperatura de transicion 8, los elementos de aleacion de titanio
se clasifican como neutralizantes, estabilizantes o o0 estabilizadores p. Los elementos
estabilizadores a extienden el campo de fase o a temperaturas mas altas, mientras que los elementos
estabilizadores p cambian el campo de fase B para bajar las temperaturas. Los elementos neutros
suelen tener una influencia menor en la temperatura de transicion . Ademas de los elementos de
aleacion habituales, también hay elementos principalmente no metalicos del orden de unas pocas

ppm presentes como impurezas.



Entre los estabilizadores a, el aluminio es con mucho el elemento de aleacion mas importante de
titanio. Los elementos intersticiales como el oxigeno, nitrégeno y carbono también pertenecen a
esta categoria. Ademas de extender el campo de la fase o a temperaturas mas altas, los
estabilizadores o desarrollan un campo de dos fases las cuales son a+f. Los elementos
estabilizantes o se subdividen en elementos isomorfos B y B eutécticos. Entre los elementos
isomorfos B, se encuentran el Mo, V' y Ta. Por otro lado, incluso fracciones de muy bajo volumen
de elementos B eutécticos, como, Fe, Mn, Cr, Co, Ni, Cu, Si y H pueden conducir a la formacion
de compuestos intermetalicos. Sn'y Zr se consideran elementos neutros ya que tienen (casi) ninguna

influencia sobre el limite de fase o/p.

Por lo general, las aleaciones de titanio se clasifican en aleaciones a, a+f3, y B, con una subdivision

adicional en aleaciones cercanas a a y [ metaestables [5, 8]

|
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{snyr) (AL G, N, C) B Isamarfa iMa, V. Ta) B Eutéctica [Fe, Mg, Cr. Ni}

Figura 2. 2 Influencia de los elementos de aleacion en
las diagramas de fase de las aleaciones de titanio. [5]

2.1.3 Aleaciones de titanio a+p

Las aleaciones de titanio de alta resistencia para aplicaciones estructurales son generalmente o+p.
Las propiedades mecanicas de estas aleaciones son muy sensibles a la microestructura y en muchos
casos tambieén a la textura cristalogréfica de la fase hexagonal, ambos caracteristicas son
dependientes de la ruta de procesamiento utilizada en la produccion del material, dichas aleaciones
son aptas para realizar tratamiento de endurecimiento por envejecido [12].
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2.1.4 Tratamientos térmicos en aleaciones de titanio a+§

Estas aleaciones presentan ambas fases, a y 3, en equilibrio a temperatura ambiente. Las cuales
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

termo-mecanicos.

Las propiedades de resistencia de las aleaciones a + B con P retenida pueden ser mejoradas
mediante revenido, logrando un gran aumento de la resistencia de un 30-50% por medio de la
precipitacion de la fase . La mejora en la resistencia es funcion de la templabilidad y del volumen

de fase P retenida.

En las aleaciones o + f que presentan un diagrama tipo 3 isomorfo se pueden obtener propiedades
uniformes, con aumento de la resistencia y en secciones grandes, mediante un enfriamiento lento
desde la zona de fase B o o + B, proceso conocido como B recocido y recocido-laminacion

respectivamente.

En el primer caso, la fase o forma placas de estructura acicular en una matriz de fase 3, aunque la
fase B puede transformarse a su vez en la fase martensitica o. El tamafio de las placas depende de

la velocidad de enfriamiento.

En el segundo caso, el recocido en la fase o + 3 suele realizarse a una temperatura de 700°C, con
esto se obtiene un tratamiento de relajacién de tensiones y una microestructura de granos

equiaxiales compuesta por granos de fase o y fase p trasformada en una estructura acicular [8].

2.1.5. Aleacion Ti-6Al-4V

La aleacién Ti-6Al-4V, es la aleacion de titanio mas usa en la industria por su buen equilibrio en
sus propiedades. Dicha aleacion se clasifica como aleacion a + 3 (Figura 2.3) la cual combina el
esfuerzo de las aleaciones a con la ductilidad de las aleaciones . Su microestructura y propiedades

pueden variar ampliamente con tratamientos térmicos apropiados y/o procesos termo-mecanicos.
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En general contiene 6% en peso de aluminio que actia como estabilizante de la fase a y 4% de

vanadio que actlla como estabilizante de la fase f.
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Figura 2. 3 Diagrama de fases de la aleacion Ti-6Al-V.

8]

2.1.6 Aleacion grado ELI

Se define como aleacién de grado ELI (Extra Low Intersticials) aquellas con contenidos muy bajos
en elementos intersticiales, que garantizan una buena plasticidad y baja toxicidad (si su aplicacion
es médica). La Figura 2.4a) muestra como el contenido de elementos intersticiales tales como como
nitrégeno, oxigeno y carbono genera variaciones en resistencia del material, siendo el de menor
aporte a la resistencia el carbono, teniendo un incremento de aproximadamente 300 MPa mientras
que el oxigeno genera un incremento de aproximadamente 500 MPa al igual que el nitrégeno.
Mientras que la Figura 2.4b) muestra la relacion entre el alargamiento y el contenido de elementos
intersticiales en términos de porcentajes, donde se muestra un comportamiento contrario al de la
Figura 2.4a), ya que para el segundo caso, el porcentaje de alargamiento decrece conforme se

incrementa el contenido de nitrogeno, oxigeno y carbono en las aleaciones de Ti.
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Figura 2. 4 Influencia del contenido de elementos
intersticiales en a) la resistencia b) ductilidad del
titanio. [8]

2.1.9. Microestructura acicular.

Puede ser obtenida con enfriamientos lentos en la zona bifasica desde una temperatura
ligeramente por encima de la temperatura de transformacion beta, la cual conlleva una nucleacion
y crecimiento de la fase alfa en forma de placas desde las fronteras de grano de los granos beta. El

resultado es una estructura acicular ligeramente gruesa regularmente referida como alfa acicular.
Los enfriamientos al aire resultan en una estructura alfa acicular fina.
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Las velocidades de enfriamiento intermedias desarrollan una estructura acicular (Figura 2.5),
Mientras que los templados en agua desde el campo de la fase beta seguidos por un recocido en la
zona (a. + ) forman una estructura laminar mucho mas fina [5]. EIl parametro méas importante que

influencia las propiedades mecéanicas en una estructura acicular es el tamafio de colonia de a [12].

IR
s—‘. _\-’1 ‘// A /‘71 y)
e ~ /4 /

Figura 2. 5. Estructura Acicular en Ti-6Al-4V.

2.1.10. Microestructura bimodal

La microestructura bimodal (Figura 2.6) consiste en granos primario de alfa aislados en una matriz
beta transformada. Estas estructuras se obtienen de mejor forma por un recocido de 1 hora a 955°C
seguidas por un templado en agua y envejecido a 600°C, resultando en granos primarios de alfa
con tamafio de 15-20 um. Los envejecimientos por debajo de 650°C también pueden producir

precipitados de alfa en beta templada previamente.
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Figura 2. 6 Estructura bimodal en Ti-6Al-4V.

2.1.11. Estructura equiaxial

Las estructuras equiaxiales (Figura 2.7) se obtienen después de trabajar mecanicamente el
material en el rango de temperaturas a + . Un recocido posterior a temperaturas menores a la
temperatura de inicio de martensita (por ejemplo 700 °C) produce una microestructura formada
por granos finos de o y B, denominada mill-annealed, si bien esta estructura depende mucho del
trabajado previo del material. Durante el proceso de recocido, la microestructura consta de fase a
primaria y de fase B. Al enfriar el material, la fase a primaria no se transforma, por lo que mantiene
su morfologia original, pero la fase B si se transforma, con la estructura final dependiente de la
velocidad de enfriamiento desde la temperatura de recocido. Si la temperatura de recocido es mas
alta, la fase B se transforma a fase a secundaria con estructura laminar, y se obtiene una estructura
formada por granos a y regiones laminares finas, denominadas con el término ‘B-transformada’, si
bien el término se refiere a paquetes laminares de o secundaria. La estructura asi obtenida se

denomina microestructura duplex [5, 8].
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2.2. Tratamiento de envejecido y recocido

Por tratamiento térmico se comprende el cambio de estructura y, por lo tanto, el cambio de las
propiedades de la aleacidn, que se consigue al someter al calentamiento hasta una determinada
temperatura, exponiendo la aleacién a esta temperatura durante cierto tiempo y con un enfriamiento

controlado.

El envejecimiento natural consta de la formacion de precipitados coherentes a partir de una aleacion
endurecible tratada por solucion sélida y templada a temperatura ambiente, proporcionando un
endurecimiento 6ptimo mientras que el envejecido artificial es el recalentamiento de una aleacion
tratada por solucién y templado a una temperatura por debajo de solvus a fin de proporcionar la
energia térmica necesaria para la formacién de un precipitado. El endurecimiento por envejecido
produce una dispersion uniforme de precipitados, en una matriz ductil y méas blanda que los

precipitados.

El recocido del titanio y sus aleaciones sirve primordialmente para aumentar la tenacidad a la
fractura, la ductilidad, estabilidad dimensional o térmica. Entre los tratamientos de recocido mas

comunes se encuentra el recocido doble, de recristalizacion y § [8, 13].
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2.2.1 Recocido g

Consiste en calentar hasta una temperatura de la fase B, posterior un enfriamiento relativamente
lento. La microestructura que se obtiene se denomina tipo “cesta” y estd formada por placas de fase

o empaquetadas en una matriz de fase f.

2.2.2 Recocido contra la acritud

El tratamiento se realiza a temperaturas de 600 a 700° C, durante un tiempo oscilante entre 15y
240 minutos. La velocidad de enfriamiento debe ser lo suficientemente lenta para no originar
nuevas tensiones. Si se eleva la temperatura por encima de la mencionada, pero dentro de la fase
a+P, se puede producir recristalizacion, lo que origina una microestructura homogeénea, de
pequefios granos equiaxiales, en una matriz de fase B. El recocido de recristalizacion suele

realizarse calentando hasta 700°C por 2 horas.

Al enfriar lentamente se produce una transformacion de  a a+3 con una morfologia mill-annealed,
constituida por granos equiaxiales de fase o rodeados por placas de acicular a rodeadas por la fase

B no transformada [14].

2.3 Corrosion

La corrosion es el ataque destructivo de un metal por su reaccion con el medio ambiente. La
corrosion es un proceso electroquimico [1, 15]. Es decir, la corrosion normalmente no se produce
por la accion quimica directa de la reaccion de un metal con su entorno, sino mas bien a través de
la operacion de reacciones electroquimicas de media celda acopladas. Siempre que la corrosion
esté originada por reaccion quimica, la velocidad a la que tiene lugar dependera en alguna medida

de la temperatura y de la concentracion de los reactivos y de los productos.

Una reaccion de corrosion puede expresarse parcialmente por la ionizacion de un metal, es decir el

proceso por el cual un atomo metélico pierde electrones y quedo cargado con un exceso de carga
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positiva (igual a las cargas negativas de electrones que se perdieron) dicha cantidad cargada

constituye un ion positivo o cation.
M - M*" 4+ ne” (D

Siendo M un metal de valencia n, M su férmula iénica y e~ el nimero de electrones cedidos
[16].

-
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PROCESOD DE OXIDACION
ELECTROLITICA

Figura 2. 8 Proceso de oxidacion electrolitica.

Los metales mas nobles como el oro y el platino son los menos activos y por tanto presentan la
mayor resistencia a la corrosion, a estos metales se les refiere como relativamente catddicos
mientras que aquellos menos nobles como el aluminio y el magnesio, son mas activos y poseen

una menor resistencia a la corrosion, se les conoce como relativamente anédicos.

Para que la corrosion se presente en un metal basta con la presencia de heterogeneidades, aun
dentro de una sola fase metéalica. Estas heterogeneidades pueden ser, por ejemplo, diferentes fases
metaldrgicas de una aleacion, la presencia de impurezas, una distribucion no uniforme de esfuerzos

residuales en el metal, arreglos diferentes en la red cristalina, etc. [16].

2.3.1 Corrosion por picadura
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El ataque se localiza en zonas aisladas de la superficie, afectando a un porcentaje pequefio de esta,
y su tamafio no suele superar mas de 1 6 2 mm? por cada picadura, y se propaga hacia el interior
del metal formando pequefios tuneles que avanzan habitualmente con bastante rapidez, ya que en
las zonas afectadas la velocidad de corrosion suele ser alta. Aunque esta forma de ataque se
favorece cuando aparecen heterogeneidades superficiales, en general el fendmeno se da
preferentemente en materiales metalicos pasibables, pues suele iniciarse como consecuencia de la
rotura local de la pelicula pasiva [1]. El termino pasivo se refiere a una superficie metalica que
contiene alguna pelicula de 6xidos la cual es genera por las reaccion del metal con el medio, dicha

pelicula protege al metal de la corrosion.

2.3.2 Corrosion intergranular

Cuando el ataque se localiza en los limites de grano del material metalico. Como consecuencia de
ello, se pierde la coherencia entre granos y el material reduce significativamente los valores de sus

constantes mecanicas habituales.

2.3.3 Corrosion electroquimica

La corrosion se debe a la actuacién de pilas electroquimicas sobre la superficie metélica, en las
que el metal sufre disolucidn en las regiones anddicas. El proceso, por tanto, no afecta por igual a
toda la superficie metélica, pues en las regiones de comportamiento catddico no hay ataque. La
corrosion electroquimica se da cuando los materiales metalicos se hallan en contacto con medios
de conductividad electrolitica, en particular con el agua, soluciones salinas o la simple humedad de

la atmosfera.

La union eléctrica entre dos metales distintos, sumergidos en una solucién conductora, genera una
corriente eléctrica debido a la diferencia entre los potenciales electroquimicos de ambos metales.
El paso de carga a través del electrolito consiste en el movimiento de aniones y cationes que la
transportan hacia el anodo y el catodo, respectivamente. La superficie del metal con mayor

tendencia a la disolucién (zona anddica) es corroida en un proceso en que los atomos metalicos

19



dejan sus electrones en el seno del metal pasando a la solucién como ion positivo. Por otro lado, la
superficie del metal con menor tendencia termodinamica a la disolucion (zona catédica) permanece
inmune al ataque. Ella recibe, a través de la masa metalica, los electrones liberados en el anodo,
que son suministrados a un captador (el oxidante mas fuerte presente en el electrolito), en los
procesos de reduccion catddica. Puede actuar como captador de electrones cualquier oxidante, pero
en la mayoria de los casos actia como tal el O> disuelto en el electrolito en medios neutros y

alcalinos, o el H+ en medio acido [1, 15, 16].

2.3.4 Corrosion en las aleaciones de titanio

Las reacciones alérgicas causadas por implantes metalicos se originan en la liberacion de iones
metélicos del implante. Esta liberacion de iones depende de la velocidad de corrosion de la aleacion
y de la solubilidad de los primeros productos de corrosion formados [17]. En protesis de las
aleaciones de Ti-6Al-4V destaca la existencia de elevadas concentraciones de particulas de vanadio

en los tejidos cercanos a las zonas del implante. La presencia de dicha particula es toxica [18, 19].

Jixing y col. [20] estudiaron el efecto del tratamiento de solubilizado y el envejecido en las
propiedades mecénicas y resistencia a la corrosion en una aleacion de titanio tipo B, donde
mencionan que las diferentes fases encontradas en las aleaciones de titanio proveen diferentes
propiedades mecénicas y comportamiento a la corrosion, mostrando la aleacion Ti-Ta-Hf-Zr con
contenido de fase p mayor resistencia a la corrosion, en comparacion con el estudio realizado por
Codaro y col. [21] estudio de la formacion de picaduras en la aleaciones Ti-6Al-4V donde
demostraron que frecuentemente se producia corrosion puntual en la interfaz entre las fases a. y 3,
otros factores que afectan el comportamiento a la corrosion en las aleaciones de titanio es la
composicion, la estructura y los cambios metallrgicos, los procesos de soldadura y el medio
corrosivo [22]. Para muestras soldadas, la mala resistencia a la corrosion de las zonas de fusion se
ha atribuido a grandes tamafos de granos B [23], contrario al fendmeno de las aleaciones tipo .
Este fendmeno, puede ser atribuido a la presencia de dos fases con diferentes propiedades, lo que

genera pares galvanicos y mayor sensibilidad a corrosion.
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La resistencia a la corrosion se ve comprometida en ambientes que pueden disolver la capa de
oOxido, por los que puede sufrir corrosion en ambientes reductores, y también en presencia de iones
de fluoruro o cloro seco [8]. La formacion de 6xido de vanadio en la superficie de la aleacion Ti-
6Al-4V se disuelve y esta disolucion se refuerza con el contenido de iones Cl en la solucion de
Hank. La disolucién de los 6xidos de vanadio resulta en la generacién y difusion de vacancias en
la capa de 6xido del Ti-6Al-4V, donde el titanio aumenta la concentracion de defectos y por lo

tanto reduce la resistencia a la corrosion [24].

Es bien sabido que las proteinas afectan el comportamiento de corrosion de algunos metales y que
su presencia puede inhibir o acelerar los fenémenos corrosivos, Khan y col. [25] concluyeron que
en la aleacion Ti-6Al-4V las proteinas en el electrolito interactian con el proceso de repasivacion
e influyen en las propiedades superficiales y que con un aumento en el pH de la solucion la
resistencia la corrosion disminuye y la repasivacion se hace mas dificil en dicha aleacién. Los
cambios en la resistencia de la pelicula pasiva pueden atribuirse a los cambios estructurales en el
material [24].

Romén [26]. Encontrd que para la microestructura bimodal, se obtiene diferentes porcentaje de
fases presentes (a primaria y a+p) dependiendo del historial de deformacion de la aleacion de Ti-
6Al-4V, siendo esta variacion uno de los principales factores que afectan el comportamiento a la
corrosion en la aleacion antes mencionada como se muestra en la tabla 2.1, este mismo demostré

que las zona a+p son preferenciales para el desarrollo de corrosion puntal.

Tabla 2. 1 Resultados generales de las curvas de polarizacion
ciclica en solucién Ringer desairada de la aleacion Ti6Al4V ELI a
temperatura ambiente (25+1°C). [24]

Potencial de Resistenclaala

Condicidon del PCA
comroslén, E. polarizacién, Ry*
material {mV, Ag/AgCl) (mV, AgiAgCl) (Ohm-cm’}
Entrega 428 481 1.97 x 10°
Forjado 800°C -363 440 1.78 x 108
Forjado 850°C 279 356 1.64 x 10
Forjado 1000°C -260 2319 3.37x10°
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En la Figura 2.9 se muestra el porcentaje de volumen de fase a en relacion a la resistencia a la
polarizacién, donde se observa que la mayor resistencia a la polarizacion se da en un contenido
intermedio de porcentaje de fase a. Concluyendo de manera general, que un aumento en la fraccién
volumétrica de o primaria y/o laminar desplaza el potencial de corrosion a valores mas activos pero

también generan un aumento en la resistencia a la polarizacion.
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Figura 2. 9 Variacion de la resistencia a la polarizacién Rp en funcion
de la fraccion volumétrica de la fase a de acuerdo a las condiciones de
deformacion evaluadas y el material en estado de entrega. [24]

Karimzadeh y col. [27] estudiaron los efectos del tratamiento térmico de envejecido en la
resistencia a la corrosion de la aleacion soldada de Ti-6Al-4V en soluciéon ringer (9g/I NaCl, 0.43g/I
KCI, 0.2g/l NaHCO3 y 0.24g/l CaClz), monitoreando el comportamiento a la corrosion en la zona
afectada térmicamente (ZAT), zona de fusién (ZF) y microestructura base (MB) de la aleacién. La
figura 2.10 muestra el cambio de microestructura que ocurre en la aleacion Ti-6Al-4V en una junta

soldada, mostrando 3 zonas diferentes, dependiendo la proximidad a la aplicacion de soldadura.
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Figura 2. 10 Microestructuras tipicas de ZAT, ZF y MB en la
aleacion Ti-6Al-4V: a) macroestructura de ZAT, ZF y MB, b)
microestructura de la interface MB/ZAT, c) microestructura de la
interface ZAT/ZF y d) microestructura ZF. [27]

En las pruebas potenciodinamicas realizadas, se revelo que la ZAT y ZF muestran una tendencia
superior a la corrosion que la MB, y la ZF presento un menor potencial de corrosion que ZAT y
MB con diferencia de 40 mV y 50 mV respectivamente. Atribuyendo la alteracién en las curvas de
polarizacién a la variacion de la microestructura en las diferentes zonas, ya que la MB consiste en
una matriz oy la fase p con una distribucion aleatoria. En las zonas afectadas térmicamente y zonas
de fusion, se genera una microestructura laminar, lo cual genera un par galvanico que conducen a

una mayor tasa de corrosion.

Las curvas potenciodindmicas mostradas en la Figura 2.11 muestran el comportamiento a la
corrosion de la aleacion Ti-6Al-4V en solucién ringer, donde se observan las zonas de la soldadura

y como la MB (linea azul) presenta una menor tendencia a la corrosion que la ZF y ZAT.
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Figura 2. 11 Curvas potenciodinamicas de una aleacion soldada
de Ti-6Al-4V en solucidn ringer a 37°C. [27]

La composicion de la capa de éxido en las aleaciones de titanio est& influenciada por elementos
individuales que la conforman, que debido a los procesos de corrosion entran en contacto con las
células y fluidos del cuerpo. Por lo tanto se debe estudiar la biocompatibilidad de los elementos

individuales por separado [3].

2.4 Potencial termoeléctrico

La termoelectricidad consiste en la generacion directa de una fuerza electromotriz (FEM) por
medios técnicos, lo que implica someter un material conductor a gradientes de temperatura.
Fisicamente el fenémeno de termoelectricidad surge porque los electrones del extremo cliente del
conductor pueden encontrar estados de menor energia en el extremo frio, hacia el que se difunde,

creando una diferencia de potencial eléctrico entre los extremos [28].

Si se toma un material conductor y se calienta un extremo, los electrones del extremo caliente,
normalmente adquiriran una energia que ira en ascenso con respecto al extremo frio y difundiran
hacia este extremo donde la energia es menor. Esta es la forma en la que se da la transferencia de

calor en los materiales metalicos, y va acompafada de la acumulacion de carga negativa en el
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extremo frio, creando por lo tanto un campo eléctrico o una diferencia de potencial entre los dos
extremos. Este campo eléctrico se desarrolla hasta que se establezca un estado de equilibrio entre
los electrones obligados a migrar por un gradiente de temperatura y la repulsion electrostatica
debida al exceso de carga en el extremo frio. En ese momento el nimero de electrones por segundo
que circulan en ambas direcciones a través de la seccion perpendicular al flujo serd igual con
diferencia en las velocidades, ya que los electrones procedentes del extremo caliente fluyen a
mayor velocidad que los que cruzan partiendo del extremo frio. Esta diferencia es la que asegura
la transferencia de calor continua (conduccion térmica) a lo largo del gradiente de temperatura sin

una transferencia de carga neta.

Los meétodos de potencial termoeléctrico estdn basados en el efecto Seebeck que se usa
comunmente en termopares para medir la temperatura. Esta técnica permite monitorear el potencial
termoeléctrico en materiales metélicos conductores para los procesos afectados por los diferentes
tipos de defectos en la red atbmica como lo son atomos en solucion solida, precipitados y
dislocaciones [11]. Para medir las diferencias de potenciales originados de este método en un
material metélico, el equipo debe crear un gradiente de temperatura igual en todo el sistema de

deteccion que contribuiré con su fuerza electromotriz termoeléctrica al circuito completo.

Para la caracterizacién de materiales por potencial termoeléctrico por contacto se utilizan dos
electrodos, uno de ellos es calentado a una temperatura Ttip mientras que el otro electrodo se deja
a temperatura ambiente Tc. La medicion se realiza de forma répida para asegurarse de que el
electrodo caliente no se enfrié y que la muestra no se aliente de forma perceptible. Entonces, el

voltaje termo-eléctrico esta dado por:

Tlip Ttip (2)

V= Tj [s,(T)-s,(T)]T = Tj (s, (T)JdT

Donde T es la temperatura, Ss y Sy son el potencial termoeléctrico del espécimen y el electrodo de
referencia respectivamente. Cualquier variacion en las propiedades del material puede afectar el
voltaje medido por Ssr = Ss — Sy, el cual es el potencial termoeléctrico relativo con respecto al

electrodo de referencia [11].
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2.4.1 Factores que afectan el potencial termoeléctrico absoluto

Tres fendmenos distintos pueden afectar el voltaje termoeléctrico medido: la difusion de
electrones a través del material, la dependencia con la temperatura del potencial de contacto y el

efecto de arrastre de fonones.

La componente de difusion de electrones es un efecto volumétrico y depende de la disimilitud de
la energia y la velocidad de los electrones en un conductor, que tiende a registrar su circulacion,
este fenomeno domina cuando la interaccion entre electrones y fonones (vibraciones en la red
cristalina con influencia en la conductividad térmica) es pequefia. Si los dos contactos del termopar

estan a la misma temperatura se cancelan entra si las diferencias de potencial.

La dependencia de la temperatura del potencial de contacto es un efecto localizado y solo en ciertas

ocasiones puede llegar a ser mas significativo que la componente de difusion.

Las vibraciones térmicas de la red cristalina (fonones) también pueden contribuir al termovoltaje.
Si existe un gradiente de temperatura en un conductor entonces mas fonones se moveran del
extremo caliente al frio oponiéndose a la circulacion de electrones causando lo que se Ilama arrastre
de fonones. El arrastre de fonones es significativo cuando las vibraciones térmicas de la red no
estan en equilibrio, lo que ocurre tipicamente a temperaturas por debajo de la temperatura Debye,

pero si se realiza a temperaturas superiores este fendmeno debe tener poco efecto.

En base a esto se puede decir que los efectos termoeléctricos son sensibles a pequefias variaciones
en la cinética de los electrones de conduccion cercana a la superficie de Fermi, dichas variaciones
pueden estar causadas por cambios en la microestructura, composicién quimica, tratamientos
térmicos y por el endurecimiento, que afectan la difusion de electrones a través del volumen de la

muestra.

Es sabido que las tensiones y trabajo mecanico afectan las propiedades termoeléctricas. La
influencia del tipo de tension, su magnitud y su distribucion deben entenderse en términos de las

distorsiones que afectan la red cristalina, el desorden en la red aumenta la dispersion de electrones.

Los tratamientos térmicos inducen anisotropia en la red, perturbando la orientacion de granos, y

originando segregacion y precipitados, afectando el potencial termoeléctrico del material.
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2.4.2 Potencial termoeléctrico en la aleacion T1-6Al-4V

Hernandez [29] estudid el envejecimiento de una aleacién Ti-6Al-4V mediante potencial
termoeléctrico y observo como en la microestructura acicular existe una variacion significativa, al
realizar el andlisis con punta de cobre y oro atribuyendo este hecho a varios factores entre ellos la
microestructura, ya que al existir colonias delimitadas por fronteras de grano causan que los
electrones se dispersen provocando variaciones en el voltaje reportado por el equipo. De este
mismo principio baso su conclusién sobre la estructura equiaxial donde se tiene un flujo casi

constante de electrones al tener una microestructura homogénea en tamarios de grano.

La presencia de precipitados a2 también juega un papel importante en la variacién del PTE ya que
estos precipitados actian como dispersores de electrones, lo que dificulta el flujo de los portadores
de carga a través de la microestructura. [30]. Ademas el incremento de la fase a esta directamente
relacionado con la precipitacion de las particulas oz ya que es dentro de esta fase donde precipitan,
y al haber un incremento en la dureza del material se deduce un incremento en la concentracion de
estas particulas, por lo tanto, el porcentaje de fases presente y la precipitacion de segundas fases

son los factores que mas influyen en el comportamiento del PTE para este caso de estudio.

En su estudio, observo que las muestras envejecidas y analizadas mediante punta de cobre y punta
de oro, se observa una caida del valor del PTE en las primeras horas del tratamiento de
envejecimiento para después estabilizarse por un tiempo y volver a decrecer conforme avanza el
tratamiento térmico, esto se debe al incremento de fase o que ocurre al avanzar el tiempo de

envejecimiento y la formacion de los precipitados o, [29, 31].

Carredn y col. [11] estudiaron el envejecido de la aleacion Ti-6Al-4V en la microestructura acicular
y equiaxial, a tres temperaturas diferente (515°C, 545°C y 575°C) mediante la técnica de potencial
termoeléctrico de punta caliente y gradiente lateral, mostrando un comportamiento similar todas
las probetas, el cual consiste en el incremento de los potenciales termoeléctricos absolutos, esto
hasta un envejecido de entre 144 y 288 horas, justificando este comportamiento con el crecimiento
de los precipitados coherentes a, , 10s cuales comienzan a crecer conforme el tiempo de envejecido
incrementa, perdiendo asi la coherencia con la matriz, lo que lleva al material a disminuir los
potenciales termoeléctricos absolutos, mostrando comportamientos similares a las probetas con

pocos lapsos de envejecido (Figura 12).
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Figura 2. 12 Potencial termoeléctrico absoluto vs tiempo de
envejecido (s) en la aleacion Ti-6Al-4V con microestructura
acicular y equiaxial a diferentes tiempos de envejecido. [11]

2.5 Corrientes de Eddy

El principio de la técnica de corriente de Eddy se basa en la interaccidn entre una fuente de campo
magnético y el material de prueba y que permite la deteccion de discontinuidades a nivel superficial
y subsuperficial en materiales conductores. Esta interaccion induce corrientes parasitas en la pieza
de prueba [32]. Se pueden detectar la presencia de grietas muy pequefias al monitorear los cambios
en el flujo de corrientes de Eddy. Las pruebas de corrientes de Eddy son especialmente rapidas en
la inspeccidn automatica de productos semielaborados, como alambres, barras, tubos o perfiles en
lineas de produccion. Los resultados de la prueba de corrientes de Eddy son précticamente
instantaneos [33].

Cuando un espécimen de prueba se acerca al campo de flujo alterno de una bobina de corriente de
Eddy, el flujo de la bobina hace que los electrones en el espécimen circulen en forma de remolino;
De ahi el término "corrientes de Eddy". ElI comportamiento de las corrientes de Eddy depende de
las propiedades del flujo y del espécimen en si. Asi que las corrientes de Eddy son corrientes

alternas circulares causadas por un campo magnético variable.
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2.5.1 Principios bésicos de las corrientes de Eddy

Se emplea un generador de corriente alterna, con una frecuencia que va generalmente de 200 Hz
a 6 MHz. El generador de corriente alterna se conecta a una bobina de prueba, que en su momento
produce un campo magnético. Si la bobina se coloca cerca de un material que es eléctricamente
conductor, el campo magnético de la bobina, llamado primario, inducira una corriente eléctrica en
el material inspeccionado. A su vez esta corriente generara un nuevo campo magnético (campo
secundario), que sera proporcional al primario, pero de signo contrario (Figura 2.10). En el
momento que la corriente de la bobina se vuelve cero, el campo magnético secundario inducird una
nueva corriente eléctrica en la bobina. Este efecto se repetird cuantas veces la corriente cambie de
fase (al pasar de positivo a negativo y viceversa). Es predecible que el electromagnetismo se
generara entre conductores adyacentes en cualquier momento en que fluya una corriente alterna.
Por otra parte, las variaciones de la conductividad eléctrica, permeabilidad magnética, geometria
de la pieza o de su estructura metallrgica, causan modificaciones en la corriente inducida del
material sujeto a inspeccidn, lo que ocasionara que varié su campo magnético inducido, hecho que
sera detectado por la variacion del voltaje. Para la deteccion de discontinuidades por dicha técnica,

estas deben ser perpendiculares a la corriente inducida.

En general, la seleccidn de la frecuencia de trabajo para un caso especifico, implica determinado
compromiso con alguna de las variables de inspeccion; asi, por ejemplo, la profundidad de
penetracion aumenta a medida que la frecuencia disminuye; pero por el contrario, la sensibilidad

se reduce [10].

Todo el grupo de lineas creadas por el campo magnético que fluyen desde el polo norte, se llama

flujo magnético. Se representa con la letra griega @ (phi), y tiene como unidad el Weber [Wh].

Una caracteristica de las lineas de flujo magnético es que se rechazan entre si, sin cruzarse ni
tocarse jamas. Si colocamos dos campos magnéticos uno cerca del otro, los campos magnéticos no

se combinan, sino que se deforman, dando un diagrama de flujo distorsionado [34].
El flujo magnético (Figura 2.13) es el producto del valor absoluto de los vectores densidad de flujo
(B) y superficie de area (S), debido a que el campo magnético es perpendicular a la superficie [10].

Donde:
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Figura 2. 13 Campo magnético primario y secundario,
asi como corrientes de Eddy en la muestra.

La densidad de flujo es la cantidad de lineas por unidad de area en una seccion perpendicular a la
direccién de flujo. Esta densidad de flujo varia con la corriente que circula por la bobina. Si se
dobla la corriente, se dobla la densidad de flujo [10]. Se representa con la letra B y tiene como

unidad la Tesla.

La capacidad de un campo magnético de producir magnetismo por induccién. Su simbolo es H.
Esta fuerza magnetizadora puede ser de atraccion o de repulsion. La intensidad del campo

magnético que genera la bobina se determina por la formula:

H="7 (4)

donde: n =numero de espirales
| = intensidad de la corriente

L = longitud de la bobina
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La relacién entre la intensidad del campo (H), la densidad de flujo (B), y la permeabilidad (u) es:
B=pH ©)

Con un material con alto valor de permeabilidad en el campo con fuerza magnetizadora (H),
produce un valor elevado de densidad de flujo (B). La intensidad del campo disminuye

inversamente al cuadrado de la distancia a los polos.

Se define como la relacion entre el campo magnéetico (H) aplicado, y el flujo magnético (B) en el
interior de la muestra. Asimismo, se define como la capacidad de un material de concentrar lineas
magnéticas, o también, la mayor o menor facilidad de un material para ser magnetizado. Su simbolo

es la letra griega mintiscula mu (p). No existen unidades de permeabilidad (no tiene dimensiones).

La relacion entre la permeabilidad (p), la fuerza de magnetizacion (H), y la densidad de flujo (B),
€s:

W= (6)

Siempre que aumenta la permeabilidad magnética, aumenta la impedancia y el &ngulo de fase, para

todos los valores de frecuencia y conductividad.

Otro parametro importante en la aplicacion de ésta técnica es la profundidad de penetracion (0), ya
que el campo secundario tiene poca penetracion en el material inspeccionado por lo que es
necesario conocer la profundidad maxima a la que se esta inspeccionando el material y puede

calcularse con:

1

Jf uo

Donde 3 es la profundidad de penetracion [m], p la permeabilidad magnética de la muestra [H/m],

5= (7

f la frecuencia de inspeccion [Hz] y o la conductividad eléctrica [S/m]. Con esto podemos observar
que la Unica variable a modificar en el ensayo es la frecuencia ya que la permeabilidad magnética
y la conductividad eléctrica son caracteristicas propias del material. Donde la frecuencia es
inversamente proporcional a la penetracion, por lo cual para una mayor penetracién se deben

considerar frecuencias menores.
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2.5.2 Corrientes de Eddy en aleaciones endurecidas por envejecido

Guo y col. [35] caracterizaron el efecto que produce el tratamiento de envejecido en la aleacion
de aluminio 6063 mediante corrientes de Eddy, teniendo en cuenta que el envejecimiento provoca
cambios en la dureza de la aleacion mediante la formacion de finos precipitados de a que se generan
en forma de zonas GP, cambios en el tamarfio de las fracciones volumétricas, y la forma, tamafio y
distribucion de los precipitados. Correlacionando los cambios en conductividad eléctrica del

material y la dureza.

La generacion de precipitados semi-coherentes y zonas GP no solo generan un incremento en la
conductividad eléctrica de la aleacion, también genera un incremento en la dureza del material que
como se observa en la Figura 2.14 donde se grafica la conductividad eléctrica con respecto a la
dureza, estos dos parametros tienen una estrecha relacion en su comportamiento, siendo que el

incremento de uno de estos parametros repercute en el incremento del otro parametro.

En la figura 2.15 se observa como después de 12 horas de envejecido la conductividad eléctrica
incrementa mucho en comparacion con las primeras horas de envejecido, esto se atribuye a que en
un inicio del envejecido los atomos de Mg y Si se encuentran concentrados en la matriz de aluminio
y con la excitacion de estos atomos mediante el envejecimiento comienza la difusion de los
electrones de estos elemento, incrementando la conductividad del material. Mientras el tiempo de
envejecido se incrementa, da lugar a la precipitacién de una segunda fase semi-coherente y los
atomos de solucion de Mg y Si se segregan en la matriz. Todo lo anterior genera un incremento en

la conductividad eléctrica de la aleacion de aluminio.
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Figura 2. 14 Gréficos de correlacion de dureza con la
conductividad eléctrica. [35]
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Figura 2. 15 Relacion de la Conductividad eléctrica y el
envejecido de una aleacion de aluminio 6063. [35]

2.5.3 Corrientes de Eddy aplicadas en Ti-6Al-4V



Garcia [36] realizo pruebas de corrientes de Eddy a la aleacién Ti-6Al-4V con microestructura
equiaxial y bimodal envejecidas a diferentes tiempos y temperaturas, mediante las cuales determino
que la microestructura bimodal tiene mayor susceptibilidad a cambios en su conductividad eléctrica
por tratamientos de envejecido, y dicho cambio en las dos microestructuras diferentes se ve
reflejado en una disminucion de la conductividad eléctrica con respecto al incremento de tiempo
de envejecimiento. En dicho trabajo también se determiné que la deteccion de cambios
microestructurales conforme a la conductividad eléctrica se puede realizar tanto a bajas frecuencias
de trabajo como a altas (Figura 2.16), mientras que para la deteccion de precipitados manomeétricos
producidos por el envejecimiento de las muestras de Ti-6Al-4V se reflejan mejor a altas frecuencias
(500 kHz) ya que a bajas frecuencias (60 kHz) la conductividad eléctrica se comporta casi constate.
Mediante corrientes de Eddy, determino que se observa un mayor cambio en la conductividad

eléctrica en la estructura laminar que en la equiaxial obtenidas mediante tratamiento térmico.
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Figura 2. 16 Curva de impedancia de a) cobre, b) Ti-6Al-4V material base,
c) Ti-6Al4V, microestructura equiaxial inicial, tomada con la probeta lapiz a
500 kHz. [36]
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CAPITULO 3. DESARROLLO EXPERIMENTAL

En este capitulo se presenta la metodologia seguida en el Proyecto de investigacion. Tal como se
muestra en el siguiente diagrama, donde se muestran las etapas correspondientes realizadas durante

la experimentacion.

Ti-6Al-4V grado ELI

Recocido a 700°C por 2h
y temple en agua para la
obtencion de la

microestructura equiaxial

Recocido a 950°C por 2h
y temple en agua para la
obtencion de la

microestructura bimodal

Tratamiento a 1075°C por 15

min, posterior recocido a
950°C por 2h y temple en
agua para microestructura

acicular

Envejecido a 515°C y
575°C durante 2, 288 y
576 horas

Envejecido a 575°C
durante 2, 288 y 576

horas

Envejecido a 515°C y

576 horas

575°C durante 2, 288 y

Caracterizacion microestructural
mediante MOL y MEB

Ensayos de corrosion

potenciodinamicos en SSBH

Medicion de la conductividad Medicion del potencial

electrica mediante ensayos no termoeléctrico mediante ensayos

destructivos de corrientes de no destructivos de potencial

Eddy termoeléctrico

Figura 3. 1 Esquema de actividades experimentales realizadas en el proyecto de
investigacion.
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Para la realizacidn de este estudio se selecciond una aleacion Ti-6Al-4V grado ELI de la compafiia
Titanium Industries, Inc. con una composicion (% en peso) certificada en el analisis quimico de:
Al 6.1, V 3.93, Fe 0.17, 0 0.13, C 0.009, N 0.005 H 0.002 y el porcentaje restante corresponde a
Ti. De una placa se cortaran probetas con las siguientes dimensiones 1.6 mm x 30 mm x 10 mm.
Las dimensiones fueron consideradas de acuerdo a los requerimientos para diferentes técnicas de

caracterizacion.

Partiendo del material base, se realizaron 3 tratamientos térmicos especificos para la generacion de
las microestructuras deseadas y poder continuar con el envejecido seleccionado para cada muestra.
Para caracterizar las microestructuras y envejecidos, se realizo caracterizacion mediante MOL y
MEB, posteriormente se realizaron ensayos de corrosién potenciodinamicas de doble ciclo para
evaluar las propiedades que adquiere la aleacion mediante los diferentes tratamientos térmicos y se
realizd la caracterizacion mediante corrientes de Eddy y potencial termoeléctrico, para finalizar, se

repetira el desarrollo experimental, incrementando las temperaturas de envejecido en 60°C.

3.1 Caracterizacion Microestructural.

La caracterizacion se realiz6 por microscopia optica de luz (MOL) y por microscopia electronica
de barrido (MEB), después de realizarse un desbaste estdndar a cada probeta con lijas de carburo
de silicio de diferentes granulometrias: 180, 320, 400, 600, 1000, 1500, 2000 y 3000,
posteriormente se realizo el pulido de las probetas con pasta de diamante de 6, 3 y 1 micra para
obtener un acabado a espejo, enseguida se llevé a cabo un ataque quimico con reactivo Kroll (50
ml H20; 3 ml HNO3; 1.5 ml HF) por 17 segundos. Posterior al ataque para revelar la
microestructura se utilizd el microscopio éptico marca NIKON vy el microscopio electrénico de
barrido modelo Jeol JSM-6400 y el microscopio electrénico de barrido de emision de campo Jeol
JSM-7600F, esto con la finalidad de observar la microestructura después de los tratamientos

térmicos.
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3.2. Tratamientos térmicos

La aleacion Ti-6Al-4V se caracteriza por sufrir transformaciones alotrdpicas, esto debido a que
contiene elementos estabilizantes a (aluminio), elementos estabilizantes  (vanadio) y a que puede
presentar diferentes composiciones de estas fases, dependiendo de la cantidad de elementos
intersticiales que contenga y del tipo de tratamiento térmico al que haya sido sometido. Dentro de
estas microestructuras posibles a obtener se destacan la acicular, equiaxial, y bimodal. Los
tratamientos térmicos para el envejecido y la obtencion de las diferentes microestructuras de Ti-
6Al-4V grado ELL, se llevaron a cabo en una mufla marca Felisa (Figura 3.2), en la cual se variaron
los tiempos de permanencia de las piezas y las temperaturas de trabajo para la obtencion de las

microestructuras deseadas.

Figura 3. 2 Mufla marca Felisa.

3.3 Microestructura equiaxial.

Para la obtencion de la microestructura equiaxial a partir del material base, se realizé un recocido

a la temperatura de 700 °C durante 2 horas para posteriormente realizar un temple en agua.
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La Figura 3.3a) muestra la estructura equiaxial obtenida, donde la parte clara es la fase a y la
obscura es la fase B y la Figura 3.3b) muestra el tratamiento térmico disefiado para la obtencion de

la microestructura.

Se realizé el tratamiento de envejecido, el cuales se llevo a cabo a 515°C y 575°C, con tiempos de
permanencia en el horno de 2, 288 y 576 horas (Figura 3.4). Los mismos tiempos y temperaturas

para la microestructura acicular mostrada en la Figura 3.7.
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O I Pt oa f, 2 & 700°C Templado en
M TS l,'af B-A 2
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Figura 3. 3 Microscopia Optica de Ti-6Al-4V grado Eli con microestructura equiaxial y
b) Diagrama de tratamiento de recocido a 700°C con temple en agua para la obtencion
de la microestructura equiaxial.

Figura 3. 4 Microestructura equiaxial con envejecimiento de a) 2 horas, b) 288 horas, y c)
576 horas. Obtenidas mediante microscopia electronica de barrido.

La Figura 3.5 muestra los precipitados oo obtenidos mediante el tratamiento de envejecido de la
aleacion Ti-6Al-4V grado ELI. Esta micrografia se obtuvo en el microscopio electrénico de barrido

de emision de campo Jeol JSM-7600F
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Figura 3. 5 Microestructura equiaxial envejecida durante
576 horas a 515°C. Obtenida mediante microscopio
electrénico de barrido a 10000x.

3.4 Microestructura acicular.

Para la microestructura acicular se elevo la temperatura hasta 1075°C, por arriba de la temperatura
de transicion B (995°C) durante 15 minutos, permitiendo la precipitacion de la fase . Después de
esto se deja enfriar p 950 °C donde se mantiene durante 2 horas, seguido de un temple en agua para
retener la microestructura obtenida. La Figura 3.6a) muestra la estructura laminar obtenida, donde
la parte clara es la fase a. y la obscura es la fase  y 3.6b) muestra el ciclo térmico disefiado para la

obtencion de la microestructura.

7T 1A 995°C
E L Templado en
E 2 horas agua
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Figura 3. 6 Microscopia Optica Ti-6Al-4V grado ELI con microestructura acicular y
b) Diagrama de tratamiento térmico para la obtencion de la microestructura acicular.
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Figura 3. 7 Microestructura laminar después del envejecimiento. a) 2 horas, b) 288 horas,
y ¢€) 576 horas. Obtenidas mediante microscopia electrdénica de barrido.

3.5 Microestructura bimodal.

Para la microestructura bimodal, se realiz6 un tratamiento de recocido a 950 °C, esto por debajo
de la temperatura de transicién B (995°C), manteniendo las piezas dentro del horno por 2 horas
para posteriormente realizar un temple en agua como se muestra en la Figura 3.8b), reteniendo asi

la microestructura bimodal.

La Figura 3.8a) muestra la estructura bimodal obtenida, donde la parte clara es la fase a y la obscura
es la fase . Para la microestructura bimodal se realiz el tratamiento de envejecido a 575°C, con

tiempos de permanencia en el horno de 2, 288 y 576 horas (Figura 3.9).

b) Tp 995°C
g 950°C
g
b} 2 horas Templado en
g agua
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2
M Tiempo

L A & >iRBewa o
Figura 3. 8 Microscopia Optica de Ti-6Al-4V grado ELI con microestructura bimodal
y b) Diagrama de tratamiento de recocido a 950°C con temple en agua para la
obtencién de la microestructura bimodal.

B
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Figura 3. 9 Microestructura bimodal despues del envejemmlento a) 2 horas, b) 100 horas,
y ¢) 576 horas. Obtenidas mediante microscopia electrénica de barrido.

3.6 Analisis quimicos.

Para realizar andlisis quimicos de la composicion de las fases presentes, se utilizaron las técnicas

de escaneo lineal y microanalisis, esto mediante el microscopio electrénico de barrido.

La figura 3.10, muestra el escaneo lineal de la aleacion Ti-6Al-4V grado ELI, 3.10a) donde la zona
clara es la fase B y la zona oscura la fase a, la flecha amarilla indica el sentido de escaneo. Mientas
que 3.10b) muestra el contenido de aluminio (linea azul), vanadio (linea roja) y titanio (linea verde).
Se muestra como el contenido de titanio incrementa en la fase a, mientras que el vanadio presenta
una disminucién importante, para el caso del aluminio, se observa un comportamiento constante.
Estos cambios se notan a partir del limite de grano, pero realmente las zonas adyacentes a este, son
las més afectadas.

.
Crstance / wm

Figura 3. 10 Escaneo lineal en la microestructura bimodal.
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Los microandlisis se realizaron en diferentes puntos de la muestra para garantizar reproducibilidad
y mayor certeza de la composicion como se muestra en la Figura 3.11, esta técnica tiene resolucion
de 1%, lo que quiere decir que en los casos que los elementos de aleacion se encuentren en menor

cantidad del 1%, la técnica no se considera fiable.

Figura 3. 11 Microanalisis de alfa a (zonas claras) y beta
(zonas obscuras) de la aleacion Ti-6Al-4V grado ELI.

3.7 Caracterizacion electroquimica.

Para la caracterizacion electroquimica se realiz6 técnica de polarizacion potenciodindmica de
reactivacion de doble ciclo y ensayos de espectroscopia de impedancia electroquimica, esto con el
fin de determinar el grado de pasivacion de cada condicion de la aleacién Ti-6Al-4V grado ELI,
asi como la resistencia a la polarizacién y la velocidad de corrosién. Inicialmente se realizé un
seguimiento del potencial vs tiempo durante 15 minutos, antes de cada prueba con el fin de
estabilizar el Ecorr y obtener una buena reproducibilidad. Las pruebas se corrieron con una velocidad
de 1 mV/s, desde un potencial catddico de -1500 mV contra potencial de circuito abierto (OCP),

hasta un potencial anédico de 2000 mV vs OCP en solucién de Hank.

Se utilizaron 60 ml de solucion de Hank el cual tiene una composicién mostrada en la tabla 3.1 con
7.4 pH para cada ensayo de polarizacion potenciodindmica de doble ciclo a 27°C. Para el ensayo
de corrosion se utilizo un electrodo de calomel saturado como electrodo de referencia y uno de
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grafito como electrodo auxiliar, mientras que la muestra funge como electrodo de trabajo (Figura

3.12).

Tabla 3. 1 Composicién quimica de la solucion de Hank.

Reactivo Composicion (g/l)
NaCl 8.00
KCI 0.40
CaCl, 0.18
NaHCO; 0.35
Na, HPO, 2H, O 0.48
MgCl, 6H, O 0.10
KH, PO, 0.06
MgSO, 7H, O 0.10
Glucosa 1.00

Potenciostato
@
Contraelectrodo ﬁ ®

grafito : @

Electrodo de trabajo e E{E:i:: c(:: »

=

Figura 3. 12 Esquema de la celda electroquimica para la técnica polarizacién
potenciodindmica de doble ciclo.

El potenciostato utilizado fue un SOLARTRON, y para el analisis de datos se utilizo el software

CView2 y OriginPro8.
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3.8 Caracterizacion mediante Corrientes de Eddy.

El cambio de la conductividad eléctrica en la aleacion Ti-6Al-4V grado ELI se estudio en las
muestras envejecidas, con la finalidad de detectar el cambio de la conductividad eléctrica en cada
una de las diferentes microestructuras. Posteriormente se realizé la misma medicion en las probetas

que fueron sometidas a ensayos potenciodinamicas de doble ciclo.

Para la caracterizacion mediante corrientes de Eddy se utilizd el equipo NORTEC 500 serie D
marca OLYMPUS mostrado en la Figura 3.13a) a 250 KHz, 1 y 1.5 MHz, con un angulo de 125°
para la primera muestra y 273° para las dos restantes y ganancia de 45 dB, 58 dB y 55 dB
respectivamente. Para las mediciones se utilizaron dos zondas tipo l&piz, una con un rango de
trabajo de 5 a 250 KHz (Figura 3.13b) y la otra de 1 a 2 MHz.

Figura 3. 13 a) Equipo NORTEC 500 serie D marca OLYMPUS v b) zonda tipo

3.9 Potencial termoeléctrico.

Se midi6 el potencial termoeléctrico mediante el equipo Thermo-Sorter Walker Scientific Inc
utilizando el método de punta caliente con punta de Oro. Se realizaron 50 mediciones a cada una
de las probetas a los diferentes tiempos y temperaturas de envejecido. Posteriormente se realiz6 el
ensayo en muestras sometidas a ensayos de corrosion para monitorear los cambios ocasionados por

dicho ensayo.
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Figura 3. 14 Equipo de ensayos no destructivos Thermo-Sorter Walker
Scientific Inc.
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CAPITULO 4. RESULTADOS Y DISCUSIONES

4.1. Caracterizacion microestructural.

A partir de la muestra de Ti-6Al-4V grado ELI se generaron tres microestructuras las cuales se
muestran en la Figura 4.1; equiaxial, laminar y bimodal. Estas microestructuras muestran cambios
en su conductividad eléctrica, resistencia a la corrosion, dureza, entre otras propiedades. Este
fendmeno ocurre por varias razones, entre las que se encuentra la morfologia, tamafio y orientacion
de grano, tamarfio de colonia y composicion de las fases dependiendo de la cantidad de elementos

intersticiales que contenga [5, 8, 12, 37].

Figura 4. 1 Microestructuras obtenidas mediante MOL. a) Equiaxial, b) acicular y c) bimodal.
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En la Figura 4.1 se observan las tres microestructuras obtenidas, donde a) muestra la
microestructura equiaxial, donde la fase clara es o la cual es la matriz de la aleacion y la fase
obscura es . Dicha microestructura se caracteriza por tener un tamafo de grano homogéneo y

circular, presenta una buena combinacion de tenacidad, ductilidad y resistencia a la fatiga [5, 12].

En la microestructura acicular, su formacion se debe a que la fase o nuclea en los limites de grano
de B y crece en forma de laminas. Como se observa en la Figura 4.1 b), la estructura es una
combinacion de agujas gruesas de a (zonas claras) y B (zonas obscuras) que se unen formando
colonias, esta microestructura se caracteriza por un incremento en su dureza, pero al mismo tiempo
se fragiliza, esto por la morfologia de las colonias, que al encontrarse en diferentes direcciones,

evitan la propagacion de la grieta y sufren una fractura fragil [8].

En el caso de la Figura 4.1 c) se tiene la microestructura bimodal la cual esta compuesta por granos

de fase o (zonas claras) y en una matriz de  transformada (zonas obscuras).

Los tratamientos de envejecido en la aleacion de titanio buscan promover la formacion de
precipitados nanométricos finos de TisAl conocidos como ag, dichos precipitados aportan un
incremento en la resistencia a la fluencia, dureza, disminucién en la ductilidad y cambios en las
propiedades eléctricas de la aleacion [5, 37, 38], los cambios en las propiedades de la aleacion son
dependientes de las temperaturas de envejecido asi como de las velocidades de enfriamiento,
variando dependiendo del medio de enfriamiento [38]. Los precipitados muestran tamarios de 30 a
55 nm (Figura 4.2).

30-55 nm

Figura 4. 2 Microestructura de la aleacion Ti-6Al-4V donde se aprecian los precipitados
generados por el envejecido asi como las fases presentes. a) Bimodal, b) acicular y c¢) equiaxial.

Para las microestructuras bimodal y acicular, los precipitados muestran una morfologia circular

como los encontrados por Alvares y col. [37], mientras que para la microestructura equiaxial los
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pequerios precipitados circulares se aglomeran en forma de redecillas como en el estudio realizado
por Carredn y col. [11] y lo reportado por Santovefia [31] contrario a este Ultimo que reporta
similitudes en la morfologia de precipitados en las microestructuras acicular y equiaxial, en este
estudio la Unica microestructura que presenta dichas caracteristicas en sus precipitados es la
equiaxial en sus dos temperaturas de envejecido, mientras que la microestructura equiaxial muestra

indicios de este patrén solo a 575°C de envejecido.

Conforme se incrementa la temperatura de envejecido, los precipitados crecen a mayores
velocidades, esto ocurre ya que la temperatura es uno de los principales activadores de la difusion,
aungue esto no siempre es beneficioso ya que este fendmeno produce disminuciones en las
propiedades mecanicas Optimas que se pueden alcanzar con un envejecido idoneo. En el caso de la
aleacion Ti-6Al-4V diferentes autores reportan que el incremento de fase o es directamente
proporcional al incremento en la densidad de precipitados o, , ya que estos precipitan en la fase a
[31, 37]. En este estudio las temperaturas de envejecido de 515°C muestran precipitados de 30 a
55 nm para el caso de las microestructuras acicular y bimodal, mientras que en la microestructura
equiaxial no fue posible realizar una medicion acertada de los precipitados por su cercania entre
ellos y su patron de agrupamiento, mientras que los precipitados de la aleacion envejecida a 575°C
presentan un tamafio aproximado de 65 a 115 nm de los cuales se calcul6 el tamafio mediante

Imagej (Figura 4.3), siendo este Gltimo muy similar tamafio reportado por Santovefia [31].

Figura 4. 3 Muestra acicular a) 2 horas, b) 288 horas y ¢) 576 horas de envejecido a
575°C
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El incremento en el tiempo de envejecido produce un incremento en la cantidad de precipitados,
esto ocurre en las muestras de 2 horas de envejecido a 288 horas, posterior a las 288 horas se
observa una disminucion en la cantidad de precipitados pero un incremento del tamafio de estos y
en algunos casos su morfologia pasa de esférica a ovalada, el crecimiento de los precipitados ocurre
por difusion de un precipitado a otro, por lo cual se explica la disminucion en la presencia de los
precipitados y el incremento en tamario de estos.

El tratamientos de envejecido en la aleacion Ti-6Al-4V grado ELI, aparte de promover la
generacion del precipitado a2, provocan un cambio en el contenido de soluto de cada fase y también
cambia en el porcentaje de fases presentes, esto ya que al incrementar la temperatura, también se
incrementa la energia en la aleacion, promoviendo la difusion de los elementos de soluto [37, 38].
La cuantificacion de fases, se realizé mediante el programa ImageJ y Sigmascan pro, el cual a partir
de la binarizacién de las imagenes, es posible obtener un aproximado del porcentaje de fases
presentes (Figura 4.4).

_[Lobel [prea  [mean [Min IMac [%Ares [MinThe [MadThr |
1 2 930094 28426 0 100 84307 0 100

E Image Process Analyze Pluging
IH oao|~iis A aloll

Figura 4. 4 Binarizacion de micrografias de la aleacion Ti-6Al-4V
grado ELI equiaxial para cuantificacion de fases.

Mediante la binarizacion de las micrografias se obtuvo el total del porcentaje de fases presentes,

tomando como muestra 5 micrografias de cada condicion a diferentes aumentos.
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El porcentaje obtenido se calcul6 mediante la binarizacion de las micrografias utilizando dos
programas diferentes, los cuales arrojaron un rango de error del 2% entre si y para tener mayor
certidumbre sobres los resultados obtenidos, se realiz6 un analisis estadistico en las micrografias,
el cual consiste en seccionar la imagen y realizar conteos sobre los puntos de interseccién de cada

fase presente en las microestructuras obtenidas (Figura 4.5).

Para esta técnica se utilizaron aproximadamente ciento veintitn intersecciones. Comprobando asi
la fiabilidad de los analisis anteriores, comprobando que existe una variacion del porcentaje de

fases presentes en relacion a la temperatura y el tiempo de envejecido [38].

\‘. - ' . '\. .Ii'\ f
WY N _5‘- '.\.{_ ' T ]
boiiar b el 4. 1*1_.1.-)
Figura 4. 5 Cuantificacion de fases en micrografias con
microestructura acicular mediante andlisis estadistico.

Como muestran las Tablas 4.1y 4.2, el porcentaje de fase o incrementa conforme se incrementa el
tiempo de envejeEn la aleacién Ti-6Al-4V grado ELI, en el envejecido a 515°C y 575°C el
porcentaje de a primaria es mayor, en el diagrama de equilibrio a la temperatura de 700°C, asi que
mediante el tratamiento de envejecido de la microestructura equiaxial, la fase B retenida va
transformando a fase a+f, incrementando el porcentaje de a, alcanzando un maximo de 92.46 % a
576 h. En la microestructura laminar, primeramente se da la descomposicion de la martensita a’, y
conforme se incrementa el tiempo de envejecido la estructura transforma en una estructura laminar
robusta, donde tiene un maximo de tamafio de colonia, espesor de limite de grano, y espesor de

laminacido, mientras que la fase B tiene un efecto contrario.
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Tabla 4. 1 Porcentaje de fases presentes en la aleacion Ti-6Al-4V grado ELI
microestructura acicular a 515°C y equiaxial a 515°C de envejecido.

% Fase totalen la % Fase total en la
Microestructura muestra Microestructura muestra

%a | %P %o | %P

Equiaxial MB 83.31 16.69 Acicular MB 58.2 41.8
Equiaxial envejecido Acicular envejecido

515.0h 84.57 15.43 515.0h 60.87 39.13
Equiaxial envejecido Acicular envejecido

515-288h 88.83 11.17 515-288h 83.5 16.5
Equiaxial envejecido Acicular envejecido

515-576h 92.46 7.54 515.576h 87.99 12.01

Tabla 4. 2 Porcentaje de fases presentes en la aleacién Ti-6Al-4V grado ELI
microestructura equiaxial, acicular y bimodal a 575°C de envejecido.

Microestructura % Fase total en la muestra Microestructura % Fase total en la muestra
% a | % B % o | % B
Equiaxial MB 83.31 16.69 Acicular MB 58.2 41.8
Equiaxial envejecido Acicular envejecido
4.1 15.
57591 8 5.9 575.0h 68.64 31.36
Equiaxial envejecido Acicular envejecido
575-288h 86.75 13.25 575 286 86.14 13.86
Equiaxial envejecido Acicular envejecido
575.576h 91.31 8.69 575-576h 89.21 10.79
% Fase total en la
Microestructura muestra
%o | %P
Bimodal MB 80.13 19.87
Bimodal envejecido
575-2h 82 18
Bimodal envejecido
575-288h 89 1
Bimodal envejecido 90.3 9.7

575-24d




Las tres microestructuras de la Figura 4.6 muestran las fases presentes de la aleacion Ti-6Al-4V
grado ELI en las tres microestructuras obtenidas, en las que se especifica que las zonas claras son
la fase B y las zonas obscuras la fase o, también se indica cuales son las colonias en la

microestructura acicular.

Figura 4. 6 Micrografias mediante MEB donde a) estructura acicular,
b) bimodal y c) equiaxial.

En la Figura 4.7 se muestra la microestructura equiaxial, esta microestructura consiste en bajo
porcentaje de fase B precipitada en los limites de grano. Es complicado observar una disminucion
de la fase p conforme se incrementa el tiempo de envejecimiento, esto, ya que la disminucion de
fase es relativamente pequefia, las figuras 4.7a) y d), en comparativa, es donde mejor se observa

este fendmeno, tal como lo muestra la Tabla 4.1y 4.2.

En el caso de microestructura bimodal, se refleja una disminucion de las colonias de a+p, siendo
la microestructura inicial, la de mayores tamafios de grano y con mayor homogeneidad como se

aprecia en la Figura 4.8.
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Figura 4. 7 Micrografias mediante MEB. Donde se observan la microestructura
equiaxial de la aleacion Ti-6Al-4V grado ELI envejecida a 515°C y a) 0 horas, b) 2
horas, c) 288 horas y d) 576 horas

La microestructura acicular, es la que muestra mayores cambios microestructurales después de los
tratamientos de envejecido, se reduce drasticamente el porcentaje de B y hay un refinamiento de
grano, manteniendo granos en forma de aguja, pero con un tamafio menor y reteniendo la fase 3 en
los limites de grano, el refinamiento es tal, que se complica determinar el tamafio de colonia. La

tabla 2.1 y 2.2 muestra que hubo un incremento de hasta 30% de fase a.
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Figura 4. 9 Micrografias mediante MEB. Donde se observan la microestructura
bimodal de la aleacion Ti-6Al-4V grado ELI envejecida a 575°C y a) 0 horas, b) 2

horas, c) 288 horas y d) 576 horas.
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Figura 4. 8 Micrografias mediante MEB. Donde se observan la microestructura
acicular de la aleacion Ti-6Al-4V grado ELI envejecida a 515°C y a) 0 horas, b) 2
horas, c) 288 horas y d) 576 horas.
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4.2. Microanalisis y escaneo lineal.

Otro factor importante en el comportamiento a la corrosion es la composicion quimica de cada

fase. Para la aleacion Ti-6Al-4V grado ELLI, los principales elementos de aleacion como su nombre

lo menciona son el titanio, aluminio y vanadio, siendo este ultimo de principal interés, ya que al

oxidarse genera elementos toxicos para la salud y los iones metalicos liberados por procesos de

corrosion o desgaste pueden inducir un aflojamiento aséptico después de la implantacién a largo

plazo. Para el anélisis de composicion de las fases presentes se realiz6 escaneo lineal y puntual en

diferentes zonas.

Tabla 4. 3Composicion quimica de las fases envejecidas a 575°C de la aleacién Ti-

6Al-4V grado ELI en porciento en peso. a) Acicular b) equiaxial.

a)
a Acicular MB Acicular 515-2h  Acicular 515-288h  Acicular 515-576h
Aluminio 6.5393 6.36 6.3286 6.3322
Titanio 91.4615 89.86 92.3653 93.6678
Vanadio 1.44 1.3060
B Acicular MB Acicular 515-2h  Acicular 515-288h ~ Acicularr 515-576h
Aluminio 5.4538 5.0547 4.7601 3.2478
Vanadio 3.9999 5.6334 15.7033 37.1346
Titanio 88.4214 86.7869 77.6525 56.5629
b)
(1 Equiaxial MB Equiaxial 515-2h  Equiaxial 515-288h Equiaxial 515-576h
Aluminio 6.6866 6.3108 6.7209 7.6406
Titanio 91.0800 94.5691 91.4155 90.4312
Vanadio 2.2334 0.5368 1.8636 1.9283
B Equiaxial MB Equiaxial 515-2h  Equiaxial 515-288h Equiaxial 515-576h
Aluminio 5.8366 4.7578 3.73262 3.0805
Vanadio 2.9321 8.0714 11.74776 18.5126
Titanio 91.2313 87.1708 83.32429 78.4070
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Tabla 4. 4 Composicién quimica de las fases envejecidas a 575°C de la aleacion Ti-
6Al-4V grado ELI en porciento en peso. a) Acicular b) equiaxial y ¢) bimodal

2)
a Acicular MB Acicular 575-2h  Acicular 575-288h  Acicular 575-576h
Aluminio 6.5393 5.9474 6.6330 6.3322
Titanio 91.4615 92.0649 93.3670 93.6678
Vanadio 1.9876
B Acicular MB Acicular 575-2h  Acicular 575-288h  Acicularr 575-576h
Aluminio 5.4538 5.0849 4.6423 4.7768
Vanadio 3.9999 7.9882 14.4152 17.7846
Titanio 88.4214 86.0837 79.3060 76.6345
b)
a Equiaxial MB  Equiaxial 575-2h  Equiaxial 575-288h  Equiaxial 575-576h
Aluminio 6.6866 6.3582 6.5306 6.6818
Titanio 91.0800 92.4474 92.2512 92.7105
Vanadio 2.2334 1.1944 1.2183 0.6076
B Equiaxial MB  Equiaxial 575-2h  Equiaxial 575-288h  Equiaxial 575-576h
Aluminio 5.8366 3.9517 3.64459 3.8452
Vanadio 2.9321 15.1100 16.29126 18.1633
Titanio 91.2313 79.2243 78.36180 78.1335
)

a Bimodal MB Bimodal 575-2h Bimodal 575-288h  Bimodal 575-576h
Aluminio 6.9188 6.1249 6.2760 6.2635
Vanadio 1.0037 0.0000 1.1908 1.1202
Titanio 92.0776 93.8751 92.5331 92.6164

B Bimodal MB Bimodal 575-2h Bimodal 575-288h  Bimodal 575-576h
Aluminio 5.6013 4.1123 7.5768 4.1560
Vanadio 4.2875 6.7256 9.8112 12.5219
Titanio 89.7612 88.3033 81.4486 81.7305
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La fase B presenta un enriquecimiento de vanadio conforme incrementa el tiempo de envejecido,

siendo la microestructura acicular la de mayor contenido de vanadio, mientras que el contenido de

aluminio en la misma fase de todas las microestructuras obtenidas no presenta cambios

considerables, este factor debe ser tomado en cuenta ya que la corrosion en las aleaciones de Ti-

6Al-4V se propicia en la interface de a y B.

Las Tablas 4.3 y 4.4 muestran que el incremento del porcentaje en peso en la fase B el cual se da

de una forma drastica en la muestra acicular envejecida a 515°C en comparacion con la muestra de

la misma microestructura pero envejecida a 575°C, la cual presenta un gran incremento en sus

primeras horas de envejecido y posterior a esto los incrementos de vanadio se ven con menor

magnitud como se muestra en la figura 4.10c) y d).
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3) Bimodal fase
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Figura 4. 10 Contenido de aluminio y vanadio en la fase
beta vs tiempo de envejecido (h) de la microestructura a)
equiaxial 515°C, b) equiaxial 575°C, c) acicular 515°C, d)
acicular 575°C y e) bimodal 575°C

En todas las muestras tratadas térmicamente se observa el mismo comportamiento, el cual es un
incremento en el porcentaje en peso de contenido de vanadio en la fase f3, esto se genera por la
disminucion de la fase beta, siendo el vanadio un estabilizador de dicha fase, por tal motivo, al
disminuir el porcentaje de fase, el vanadio no se disuelve y se concentra en los granos de fase
que al ser menor la cantidad conforme se incrementa el tiempo de envejecido se incrementa la
concentracion de vanadio en estos. Por otra parte, el contenido de aluminio se mantiene casi
constante en todas las muestras envejecidas, esto por la aparicion de los precipitados o , l0s cuales
tienen un alto contenido de aluminio, por ende el aluminio que difunde de la fase beta promueve

la saturacion de la fase a en contenido de aluminio, lo que facilita la precipitacion de a, .

4.3. Comportamiento a la corrosion.

La pelicula pasiva en la aleacion Ti-6Al-4V esta compuesta por Ti203, TiO, TiO2, Al.O3y V203
[39] como se aprecia en los diagramas de pourbaix para Ti-Al-V generados mediante el programa

HSC Chemistry 6.0. Dicha pelicula puede variar su espesor entre 0.5 y 10 nm.
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En la figura 2.8 se observa como el vanadio mantiene una zona de inmunidad aproximada a -1.2
volts a un pH de 7.4, esto quiere decir que hasta este rango, el vanadio se mantiene perfectamente

preservado, mientras que el aluminio y titanio se encuentran en una zona de pasividad,

AlH3 TiH2
3| |

4

Figura 4. 11 Diagramas de pourbaix a 25°C para Ti-Al-V.

esto quiere decir que cuentan con peliculas de hidréxidos las cuales inhiben la corrosion, posterior
a esto a los -1.3 voltios el vanadio y el aluminio comienza a disolverse activamente, siendo los
productos de corrosion solubles en el medio, mientras que para el titanio, la formacion de 6xidos

se presenta hasta un potencial aproximado a los -0.5 voltios.

Partiendo de las microestructuras bimodal, equiaxial y acicular, se realizaron ensayos
potenciodinamicas de doble ciclo con la intencion de evaluar el comportamiento a la corrosion de
cada microestructura, para el ensayo se utiliz6 como medio 60ml de solucién de Hank con un pH
a 7.4. El comportamiento a la corrosién de la aleacion de Ti-6Al-4V grado ELI fue evaluado de un
potencial inicial de -1.5 a 2 volts con un ciclo de retorno a 0 volts (Figura 4.12), esto para analizar
las zonas donde la aleacion mantiene la estabilidad de la capa pasiva, el potencial de proteccion y
determinar a qué potenciales se generan picaduras en la aleacion, si como su velocidad de

corrosion.
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Figura 4. 12 Curvas potenciodinamicas de doble ciclo de Ti-6Al-4V
grado ELI con microestructura bimodal, acicular y equiaxial.

De las microestructuras de material base, mostradas en la Figura 4.12, la bimodal y equiaxial
muestran una tendencia similar a la corrosion, mientras que la microestructura acicular, presenta
una mayor tendencia a la corrosién la cual es indicada por Eo (zona 1), coincidiendo en esto con el
estudio realizado por Karimzadeh y col. [27]. Este fendmeno ocurre ya que las laminas de la
microestructura acicular generan pares galvanicos, provocando una mayor tendencia a la corrosion
por picadura intergranular. La microestructura equiaxial presenta un potencial de picadura cercano
alos 1.86 volts que se encuentra marcado como zona 2, fendmeno que no se presentan en la muestra
bimodal y acicular de microestructura base, pero en contraste, también presenta tendencia a la
pasivacion a voltajes mas nobles, esto considerando que la zona pasiva inicia donde la densidad de
corriente no tiene incrementos considerables como se muestra en la zona 3, se observa claramente
el potencial de pasivacion el cual para la curva bimodal y equiaxial se encuentran con densidad de
corriente del mismo orden de magnitud mientras que para la curva acicular la densidad de corrientes

es mayor. La Figura 4.12 también muestra pequefias perturbaciones en la muestras bimodal y
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equiaxial, las cuales consisten en rompimientos y regeneracion de la capa pasiva de TiO2 [40] (zona
4). El potencial de proteccion o potencial de repasivacion se encuentra donde la curva de retorno
presenta nula variacion en el potencial como se muestra en la zona 5 de la Figura 4.12, teniendo
valores mas nobles la muestra bimodal, estos valores relativamente bajos sugieren dificultad de

regeneracion de la capa pasiva a picaduras [41].

Para la microestructura bimodal, el comportamiento a la corrosion de las diferentes muestras es
mostrado en la Figura 4.13, tanto la microestructura base como las envejecidas, muestran un
comportamiento muy similar, ya que su densidad de corriente en la zona pasiva es muy similar y
el inicio de esta zona se da a potenciales muy similares, siendo la muestra envejecida a 288 horas
la que presenta una menor tendencia a la corrosion, mientras que la muestra envejecida a 576 horas
presenta una tendencia a la pasivacion a un potencial de aproximadamente de 0.01 volts, siendo
esta ultima la que presenta una tendencia a la pasivacién a potenciales mas nobles y menor densidad
de corriente, este fendmeno es recomendable, ya que la presencia de la capa pasiva cubre la
superficie y disminuye la velocidad de disolucién. También se observa en esta misma muestra, la

generacion de una zona transpasiva, 1o que indica que es posible que a potenciales aproximados a

7.0 - Muestra Bimodal envejecida a 575°C
-—---—Bimodal Mb
154 | -—---—Bimodal 575°C-2h

Bimodal 575°C-288h
-—--— Bimodal 575°C-576h

E (volts)

0.0

-1.5
1E-11 1E-10 IE-9 1E-8 1E-7 1E-6 1E-5

I (Amp/cm’)

Figura 4. 13 Curvas potenciodinamicas de las muestras de Ti-6Al-
4V grado ELI con microestructura bimodal y envejecidas a 575°C
a diferentes tiempos.
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1.5 volts, la capa pasiva de esta muestra comience a disolverse y como consecuencia, esto podria
generar el rompimiento de dicha pelicula pasiva.

Las curvas potenciodinamicas de doble ciclo para la muestra acicular envejecida a 515°C presentan
una importante variacion para la microestructura base, la cual presenta un potencial de corrosion
de -0.92 volts, las muestras envejecidas de la misma microestructura presentan potenciales de
corrosion muy similares entre si, siendo la muestra envejecida a 515°C durante 576 horas la que
presenta menor tendencia a la corrosion teniendo variaciones de aproximadamente 0.13 volts entre
si. Es la curva obtenida de la muestra envejecida a 576 horas la que refleja el potencial de
repasivacion mas noble siendo este de aproximadamente 1 volt, mientras que las demas muestras
analizadas reflejan el potencial de repasivacion entre 0.3 y 0.4 volts. La densidad de corriente en
la zona pasiva de las muestras envejecidas se encuentra en la misma magnitud pero la muestra
envejecida por 576 horas es la que muestras mejor comportamiento de las tres en este aspecto.
Similar a la muestra bimodal con el mismo tiempo de envejecido, la muestra acicular envejecida

durante 576 hora, presenta una zona transpasiva cercana a 1.5 volts.

Muestra acicular envejecida a 515°C

----- Acicular MB
----- Acicular 515°C-2h
Acnculzu ﬂlﬂ"(; 288h

1.0 4
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1E- 11 1E-10 1E-9 1E-8 1E-7 1E-6 1E-5

I (Amp/am’)
Figura 4. 14 Curvas potenciodindmicas de las muestras de Ti-
6Al-4V grado ELI con microestructura acicular y envejecidas a
515°C a diferentes tiempos.
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Las curvas presentadas en la Figura 4.15, pertenecen a la muestra equiaxial de microestructura base
y tratadas térmicamente a 515°C durante diferentes tiempos de envejecido (indicados en la figura).
Para todas las condiciones de envejecido y microestructura base, se presenta un comportamiento
con poca variacion, siendo la microestructura base la de menor tendencia a la corrosion y la muestra
envejecida por 576 horas la de mayor tendencia a la corrosion, esta Ultima también muestra
picaduras metaestables a 1.15 volts, mientras que la microestructura base presenta estas picaduras
a 1.5 volts aproximadamente. Las muestras envejecidas durante 2 y 288 horas no presentan
picaduras de este tipo entre los -1.5 y 2 volts a los que se realizo el ensayo. Todas las muestras
presentan en la zona pasiva las mismas magnitudes de densidad de corriente y los potenciales de
repasivacion superiores a los 0.25 volts. Todas las muestras presentan pequefias perturbaciones en

la zona pasiva, como el caso de la microestructura bimodal.

Muestra equiaxial envejecida a 515°C

----- Equiaxial MB
15 e Equiaxial 515°C-2h
----- Equiaxial 515°C-288h
10— Equiaxial 515°C-576h
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Figura 4. 15 Curvas potenciodinamicas de las muestras de Ti-
6Al-4V grado ELI con microestructura Equiaxial y envejecidas
a 515°C a diferentes tiempos.

Para las probetas aciculares envejecidas a 575°C se presenta un comportamiento que no se habia
reflejado en ninguna de las muestras analizadas en este estudio, dicho comportamiento corresponde

a la curva potenciodinamica obtenida de la probeta envejecida por 2 horas, donde se muestra un
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bucle de histéresis, el cual es atribuido a alguna discontinuidad en la superficie de la muestra, como

puede ser el caso de hendiduras o ralladuras provocada por un mal manejo de esta [26].

Dejando de lado el comportamiento irregular de la muestra acicular envejecida por 2 horas a 575°C,
las curvas potenciodinamicas 2 y 576 horas presentan una tendencia a la corrosion muy cercana
entre si y mostrando las tres condiciones de envejecido potenciales de re-pasivamiento sin grandes
variaciones. Las principales variaciones que se aprecian en este grafico son la densidad de corriente
que presentan las curvas acicular envejecida a 288 horas y 2 horas en comparativa con la curva de

la aleacion envejecida a 576 horas la cual presenta menor densidad de corriente.

25 - . .
Muestra acicular envejecida a 575°C
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Figura 4. 16 Curvas potenciodindmicas de las muestras de Ti-6Al-4V grado ELI con
microestructura acicular y envejecidas a 575°C a diferentes tiempos.

Las curvas obtenidas de la muestra envejecida a 575° con microestructura equiaxial reflejan un
potencial de corrosion préximo a los -0.5 volts, teniendo variaciones importantes en el potencial
de repasivacion, donde envejecida a 288 horas presenta un buen comportamiento, dicho potencial
para esta muestra se presenta aproximadamente a los 0.4 volts, mientras que para la muestra

envejecida se presenta en un potencial de 0 volts y como caso especia se encuentra la muestra
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envejecida por 2 horas, ya que su potencial de repasivacion no se muestra, esto al encontrarse por
debajo de los 0 volts , recordando que se programé el equipo para un ciclo de retorno a 0 volts.

Las muestras a 2 horas y 576 horas presentan zonas pasivas muy parecidas, mientras que la
densidad de corriente en la zona de pasivacion de la muestra envejecida a 288 horas es de un factor
menor a las otras muestras, en estas muestras es posible observar picaduras metaestables, siendo
mas marcadas en la muestra envejecida por 288 horas y esta también presenta perturbaciones en la

capa pasiva.

La mayoria de las muestras presentan su potencial de corrosion cerca de los -0.5 volts como lo
reportan diferentes autores [27, 42] mientras que el comportamiento de la zona pasiva es muy
variable, teniendo muestras que no presentan picaduras metaestables o perturbaciones de la capa
pasiva, incluso una la muestra acicular envejecida a 575°C por 2 horas presenta un comportamiento
muy peculiar en su bucle de histéresis. Los potenciales de proteccion son igual de variantes que la
zona pasiva, siendo solo el caso de una muestra el cual no se pudo obtener al tener valores inferiores

a los 0 volts.

Muestra equiaxial envejecida a 575°C
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Figura 4. 17 Curvas potenciodinamicas de las muestras de Ti-6Al-4V grado ELI con
microestructura Equiaxial y envejecidas a 515°C a diferentes tiempos.
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4.4 Caracterizacion mediante corrientes de Eddy.

Un parametro importante en la aplicacion de ésta técnica es la profundidad de penetracion (9), ya
que el campo secundario tiene poca penetracion en el material inspeccionado por lo que es
necesario conocer la profundidad maxima a la que se estd inspeccionando el material y puede

calcularse con:

1

Jrf uo

Donde 6 es la profundidad de penetracion [m], u la permeabilidad magnética de la muestra [H/m],

5= (7)

f la frecuencia de inspeccion [Hz] y o la conductividad eléctrica [S/m]. Con esto podemos observar
que la Unica variable a modificar en el ensayo es la frecuencia ya que la permeabilidad magnética
y la conductividad eléctrica son caracteristicas propias del material. Donde la frecuencia es
inversamente proporcional a la penetracion, por lo cual para una mayor penetracion se deben

considerar frecuencias menores.

Para la aleacion Ti-6Al-4V grado ELI se calculé la profundidad de penetracion para tres
frecuencias diferentes que son 250 kHz, 1 y 1.5 MHz, lo cual nos da una profundidad de
penetracion de 3.18, 1.59 y 1.3 mm respectivamente. La figura 4.18 muestra las curvas de
conductividad eléctrica de la aleacion Ti-6Al-4V grado ELI de las tres microestructuras base

obtenida, donde se observa un cambio en la conductividad dependiendo de la microestructura

FREQ
250 KHZ

ANGLE
125.0

GAIN

Figura 4. 18 Curvas de conductividad eléctrica de Ti-6Al-4V grado
ELI. a) Acicular MB, b) equiaxial MB y ¢) bimodal MB. A 250 kHz
de frecuencia.
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ensayada. Este cambio ocurre por varios factores entre los que se encuentran el tamafio de grano,

el porcentaje de fases presentes, la morfologia de los granos y su textura.

La presencia de precipitados coherentes con la matriz influye en las curvas de conductividad
eléctrica, los cuales en ciertas ocasiones generan un incremento de la conductividad eléctrica, asi
como de la dureza [35, 36]. En la Figura 4.19 se observan cambios en la conductividad eléctrica,
los cuales pueden ser atribuidos a la precipitacion o2 que genera el tratamiento de envejecido y al
cambio en el porcentaje de fases presentes [36]. En el caso de las muestras bimodales, el tamafio
de grano no presenta cambios importantes con el tratamiento de envejecido. Otro factor que influye
en los cambios en las curvas de conductividad eléctrica es la corrosion, la cual dependiendo de los
productos que genere, disminuye o incrementa la conductividad, el fenémeno corrosivo se puede
presentar como picaduras en los casos que el material se pasiva, provocando pérdidas de material

[1, 21, 40, 41], lo cual se reflejaria como una disminucidon de la conductividad eléctrica.

: : : : : : : : : FREQ
....... || esoknz

Figura 4. 19 Curvas de conductividad eléctrica para las muestras
bimodal envejecidas. a) Oh, b) 2h, ¢) 288h y d) 576h
Se realizé el comparativo entre material sometido a ensayos de corrosion, material en buen estado
y una muestra de cobre (Figura 4.20). Se aprecia una disminucion en la conductividad del Ti-6Al-
4V grado ELI por efecto de la corrosién, mientras que la muestra de cobre (primera curva de

derecha a izquierda) se toma como referencia como la maxima conductividad eléctrica.
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Figura 4. 20 Curvas de conductividad eléctrica de la microestructura
bimodal envejecida durante 576h. a) Con corrosion, b) sin corrosion y c)
cobre.

Las muestras sometidas a corrosion presentan menor conductividad eléctrica que las muestras de
la misma microestructura sin corroer, esto ocurre por los productos formados en la superficie

corroida [39], como se muestra en la Figura 4.11, diagrama de pourbaix a 25°C.

Las gréficas mostradas en la Figura 4.21 muestran el incremento de la conductividad eléctrica
conforme se incrementa el tiempo de envejecido hasta 288 horas, teniendo una disminucion a las
576 horas de envejecido a 515°C correspondientes a 4.21a) y 4.21c). Este comportamiento es

atribuido al incremento de la fase a y los precipitados a, [36].

Para las muestras c) aciculares, aparte del crecimiento de los precipitados o, , se tiene un
refinamiento de grano, por consecuente este refinamiento de grano también presenta un incremento
en los limites de grano provocando que los electrones se dispersen, generando variaciones en el
voltaje [29], razon por la cual el envejecido a 576 horas muestra la disminucion de la conductividad
eléctrica, mientras que el envejecido hasta 288 horas refleja incremento de la conductividad.

El caso de las muestras envejecidas a 575°C, para b) y d), el comportamiento hasta 288 horas de
envejecido refleja el incremento del tamafio de precipitados o, , ya que al incrementar el tiempo
de envejecido y la temperatura, por difusion las particulas mas pequefias pierden &tomos que ganan
los precipitados de mayor tamafio hasta las 288 donde comienza a disolver los precipitados o,

(TisAl) para reaparecer a las 576 horas de envejecido, atribuyendo a este fenomeno la perdida de
conductividad que se refleja a 288 horas para posteriormente obtener un incremento de esta

propiedad a las 576 horas de envejecido. Dicho crecimiento de los precipitados genera perdida de
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coherencia entre estos y la matriz, cuestion a la que se le atribuye la perdida de conductividad
eléctrica, mismo que en las muestras envejecidas a 515°C se refleja hasta las 576 horas, como se
pudo comprobar en las Figuras 4.2 y 4.3. Para el caso de las probetas bimodales envejecidas a
575°C presenta un comportamiento muy similar a los casos de las probetas envejecidas a 515°C,
donde presenta incremento en la conductividad eléctrica conforme se incrementa el tiempo de

envejecido, hasta las 576 horas, posterior se refleja un pequefio decremento de esta propiedad.

Todas las muestras corroidas siguen el patron de comportamiento de sus homologos sin corroer
pero con menores conductividades eléctricas, mostrando algunas diferencias en el decremento de
la conductividad donde en ciertas muestras y temperaturas es mayor que entras, esto puede ser
relacionado con el comportamiento que presentan a la corrosién, analizado en las curvas
potenciodindmicas anteriores. Siendo el caso por ejemplo de la muestra acicular envejecida a 575°c
por 576 horas, la cual presenta la menor densidad de corriente en la zona pasiva de la Figura 4.16
y donde muestra que su potencial de corrosion oscila los 0.5 volts. Recordado que los ensayos de
corrosion no muestran generaciones de picaduras, es comprensible que las muestras analizadas
mediante corrientes de Eddy no muestren cambios bruscos en su comportamiento, atribuyendo la
perdida de conductividad eléctrica a cambios en el espesor y formacion de 6xidos en la capa pasiva,

asi como pequefias roturas de esta misma lo que provoca picaduras metaestables.

La muestra equiaxial es la que presenta mejores conductividades eléctricas, seguida de las muestras
bimodales y aciculares, las cuales su comportamiento es muy parecido. Siendo la mayor
conductividad eléctrica alcanzada mayor a 0.59 MS/m la cual pertenece a la muestra equiaxial
envejecida a 288 horas a 515°C.

Los analisis de corrientes de Eddy fueron realizados a tres frecuencias diferentes, siendo la
frecuencia de 1.5 MHz la que presenta mejores resultados comparativos entre las muestras sin
corroer y las muestras corroidas, esto ya que con el incremento de la frecuencia se sacrifica la
penetracion del campo magnético pero se consigue una mejor deteccion, considerando que el
fendmeno de corrosion en este estudio se dio principalmente en la superficie de la muestra, es que
la frecuencia de 250 kHz, no presente variaciones significativas entre las muestras corroidas y solo

envejecidas.
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Figura 4. 21 Conductividad eléctrica (MS/m) vs tiempo de envejecido (h) de la
microestructura a) equiaxial 515°C, b) equiaxial 575°C, c) acicular 515°C, d) acicular
575°C y d) bimodal 575°C sometidas a ensayos de corrosion y sin corrosion.
Obtenidos mediante corrientes de Eddy

4.5 Caracterizacion mediante potencial termoeléctrico

Se ha demostrado que los efectos termoeléctricos son sensibles a pequefias variaciones en la
cinética de los electrones de conduccion, dichas variaciones pueden estar causadas por cambios en
la microestructura, composicion quimica, tratamientos térmicos y por el endurecimiento, que

afectan la difusion de electrones a través del volumen de la muestra [28, 31].

Los tratamientos térmicos de envejecido en la aleacion Ti-6Al-4V grado ELI inducen cambios en
el porcentaje de fases presentes y facilitan la precipitacion de la fase a, , afectando el potencial

termoeléctrico del material [11].

Se utilizo la ecuacion de regresion lineal, correspondiente a la punta de oro donde se sustituyeron
los valores obtenidos mediante el equipo de potencial termoeléctrico para asi convertirlos en

valores absolutos, dimensionalmente en uV/°C Figura 4.22
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Figura 4. 22 Grafico de calibracién de Ti-6Al-4V con punta de oro.

La obtencion del potencial termoeléctrico absoluto mediante la calibracion del equipo por la
ecuacion de la recta, elimina el error del diferencial de temperatura AT en las zonas de contacto
de la muestra con el material de referencia, ya que no es necesaria la aplicacién de las ecuaciones
de PTE que involucran el diferencial de temperatura, tomando en cuenta solo los valores de voltaje
producidos por el diferencial de voltaje AV y mediante la ecuacion de regresion lineal obtenemos
el potencial termoeléctrico absoluto en pV/°C.
Las muestras equiaxiales (Figura 4.23) envejecidas a 515 y 575°C muestran un comportamiento
similar entre si, tanto la muestra sometida a ensayos de corrosion potenciodindmicos como las
muestras de partida que fueron tratadas mediante envejecimiento artificial sin corrosion, presentan
valores mas negativos del PTE absoluto, mostrando que para este caso los cambios
microestructurales asi como la precipitacion de o, generadas a 576 horas de envejecido dificultan
la migracion de electrones en el volumen de la muestra, esta dificultad se magnifica en las muestras
sometidas a ensayos de corrosion, con valores méas positivos de PTE absoluto, dicho
comportamiento ha sido reportado por diferentes autores en aleaciones sensibles a envejecimiento
[11, 31, 43].
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Figura 4. 23 PTE absoluto (uV/°C) vs tiempo de envejecido (h) de la muestra
equiaxial.

La separacion entre los PTE absolutos se incrementa en las 288 horas de envejecido, esto puede
ser atribuido al pico de envejecimiento, el cual es donde a cierta temperatura y tiempo, se encuentra
una mayor densidad de precipitados, mientras que en la microestructura base y las muestras
envejecidas a 576 horas es muy pequefia la separacion he incluso considerado las barras de error,
se podria afirmar que no presentan cambios apreciables entre las muestras con corrosion y sin
corrosion.
El comportamiento de la muestra acicular (Figura 4.24) refleja la misma tendencia que en la
muestra equiaxial, aunque en las muestras aciculares los valores se separan ain mas conforme
incrementa el tiempo de envejecido, y lo mismo ocurre entre las muestras con corrosion y sin
corrosion, donde los valores negativos de las muestras sin corrosion presentan un valor maximo de
-6.56 uV/°C para la muestra envejecida a 515°C por 288 horas, mientras que el valor, mientras que
su par envejecido a 575°C con corrosion presenta valores de -5.8 uV/°C. Esto indica que la
trasferencia de electrones de la zona caliente de la muestra (50°C) a la zona fria (27°C) en las
muestras corroidas, presenta una mayor dificultad, como se menciond anteriormente, esto puede
ocurrir por diferentes factores, tales como el cambio de composicion en alguna zona de la muestra
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[9, 23, 25], efecto que se le atribuye a la aplicacion de los ensayos de corrosion potenciodindmica,
recordando del diagrama de pourbaix que a partir de los -1.3 voltios el vanadio y aluminio comienza
a disolverse generando 6xidos los cuales son solubles en el medio, mientras que para el titanio, esto
ocurre desde los -0.5 voltios , mediante los cuales también se generaron micro rupturas en la capa

pasiva de la aleacion al solubilizarse los dxidos que protegen el material.

Muestra acicular
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Figura 4. 24 PTE absoluto (uV/°C) vs tiempo de envejecido (h) de la muestra
acicular.

Las muestras bimodales analizadas en la Figura 4.25, presentan un comportamiento peculiar, en
comparacion con las demas muestras, ya que estas solo presentan un ligero cambio en los PTE
absolutos de las muestras envejecidas a 288 y 576 horas, siendo esta ultima la de valores menos
negativos de las dos, mientras que la muestra utilizada en ensayos de corrosion y envejecida a 288
horas, muestra los valores méas positivos de este andlisis. La separacion entre la curva C/C y S/IC
se muestra considerable, lo cual indica que esta técnica es idonea para la deteccion de corrosion en

muestras de Ti-6Al-4V grado ELI con microestructura bimodal.
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Los rangos de PTE absoluto entre las muestras son muy pequefios, atribuyendo este
comportamiento a la homogeneidad de los tamafios de grano de las muestras, y a los pocos cambios

ocurridos en los tratamientos de envejecido.
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Figura 4. 25 PTE absoluto (uV/°C) vs tiempo de envejecido (h) de la muestra
bimodal.

Es posible que la muestra C/C envejecida 288 horas presente micro picaduras, lo cual justificaria

sus valores de PTE absoluto, ya que esta muestra presento picaduras metaestables en su zona pasiva

(Figura 4.13).

La microestructura acicular, en general, es la que presenta valores mas negativos de las tres
microestructuras, coincidiendo en esto con el estudio realizado por Carreén y col. [11]. Donde las

muestras envejecidas a 515°C son las que presentan los valores mas negativos de la microestructura

acicular.
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Los valores menos negativos de las muestras se presentan a 576 horas de envejecido, fendmeno
que se puede explicar por la pérdida de coherencia de los precipitados a, , que ocurre por la

difusion de los atomos entre precipitados colindantes y generan el crecimiento de estos.
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CAPITULO 5. CONCLUSIONES

El tratamiento de envejecido produce un enriquecimiento de vanadio en la fase f, el cual se
refleja con mayor intensidad en la aleacién con microestructura acicular.

Las curvas de corrosion potenciodindmicas de doble ciclo para Ti-6Al-4V grado ELI
presentan potenciales de corrosion aproximados a -0.5 voltios, la muestra acicular
envejecida a 515°C por 576 horas presenta el potencial de repasivacion mas noble siendo
aproximado a 1 voltio y las curvas de corrosion que presentan menor tendencia a la
corrosion son aquellas con mayores tiempos de envejecido y entre 85 y 90% de contenido
de fase a mientras que la microestructura lamiar base, es 1a que presenta mayor tendencia
a la corrosion.

El enriguecimiento de vanadio adyacente al limite de grano en la fase  es un factor a
considerar ya que este genera productos de corrosion toxicos para el organismo.

La técnica no destructiva de corrientes de Eddy con frecuencia de trabajo de 1.5 MHz
presenta sensibilidad a los cambios microestructurales y a la generacién de productos de
corrosion, esto ya que a mayores frecuencias la sensibilidad se incrementa, haciendo posible
la deteccidn de defectos e imperfecciones de menores tamafos.

Es posible detectar cambios microestructurales, precipitacion y corrosion en la aleacion Ti-
6Al-4V grado ELI mediante la técnica no destructiva de potencial termoeléctrico, siempre
y cuando se conozca el historial del material (tipo de microestructura que presenta), el
mayor PTE absoluto lo presenta la muestra acicular envejecida a 288 horas a 515°C.

Las pruebas de ensayos no destructivos de potencial termoeléctrico y corrientes de Eddy no

presentaron una correlacion entre si.
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Recomendaciones para trabajo futuro

1.- Realizar ensayos potenciodindmicos de doble ciclo en solucion salina balanceada de Hank a

temperatura corporal.

2.- Medir la dureza en las zonas sometidas a corrosion y correlacionar los datos con los ensayos no

destructivos utilizados en este proyecto de investigacion.
3.- Analizar el efecto de la concentracion de vanadio en la fase [ respecto a la dureza.

4.- Realizar ensayos de impedancia y ruido electroquimico en solucidn salina balanceada de Hank

a temperatura corporal variando los tiempos de envejecido hasta 576 horas.
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