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RESUMEN
La producción de com ponentes de aleaciones de Ti, particularm ente 

TÍ-6A1-4V, encuentra  frecuentem ente algunas dificultades en la  obtención 
de la m icroestructura final deseada, lo cual conlleva a  u n a  dism inución en 

las propiedades m ecánicas del m aterial.

Los procesos term ohidrogenantes (PTH) tienen como finalidad 

producir la  modificación de ciertas características m icroestructurales, sin 

la necesidad de recurrir a  los tra tam ientos termom ecánicos; que si bien 

son efectivos p ara  transform ar la  fase a  lam inar en a  equiaxiada, tam bién 

incluyen im portantes deformaciones en el campo bifásico (a+P). Los PTH 

consisten en u n  tratam iento de solubilización en P antes, duran te  o 

después de la hidrogenación, u n  posible tratam iento  de envejecimiento 

por debajo de la tem peratura p tra n su s  hidrogenada y, por último, la 

deshidrogenación en vacío. El desarrollo de tra tam ientos empleando al 

hidrógeno como u n  elemento de aleación tem porario condujo a  la  creación 

de u n a  clase original de m icroestructuras, las cuales son m ás finas que 

las es tru c tu ras  equiaxiadas y con m uy buenas propiedades en lo que 

respecta a  resistencia a  la  tracción.

En el presente trabajo se estudiaron dos procesos 

term ohidrogenantes en TÍ-6A1-4V destinados a  modificar la 

m icroestructura, uno basado en la descomposición eutectoide de la fase 

Ph (PTH-A) y otro que consiste en la  descomposición isotérm ica de la 

m artensita  a ” (PTH-B). Mediante los PTH realizados en m uestras con 

m icroestructuras iniciales de fase a  lam inar separadas por delgadas 

lám inas de fase P, se obtuvieron m icroestructuras finales de fase a  fina y 

fase p dispersa. Se logró increm entar la tensión de fluencia y la  resistencia 

a  la tracción, con u n a  m erm a de la ductilidad. Los mejores resultados se 

obtuvieron aplicando el PTH-A.

Palabras Claves: Procesos term ohidrogenantes -  Aleaciones de titanio - 

TÍ-6A1-4V -  Hidrógeno
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The production of titanium  alloy com ponents, particularly Ti-6A1-4V, 

frequently finds some difficulties to obtain the wished final 

m icrostructure, which leads to a  reduction in the m echanical properties of 

the m aterial.

The therm ohydrogen processes (THP) allows the modification of 

certain m icrostructural characteristics, w ithout resorting to the 

therm om echanicals processing; although the latter, are effective to 

transform  the a  phase from lam ellar to equiaxed, it is also involves 

im portant deformations in the two-phase field (a+(J). PTH consists of a  p 

solution treatm ent before, during, or alter hydrogenation, a  posible aging 

treatm ent below the hydrogenated (3 tran su s  tem perature, and  a  final 

dehydrogenation in vacuum  atm osphere. The development of treatm ents 

using hydrogen as a  tem porary alloying element leads to the creation of an 

original class of m icrostructures, which are finer th an  the conventional 

equiaxed struc tu res  and with very good properties with regard to tensile 

strenght.

In the present work two termohydrogen processes on Ti-6A1-4V were 

studied in order to modify the m icrostructure, one of them  is based on the 

eutectoid decomposition of the pH phase (PTH-A); the other one consisted 

in the isotherm al decomposition of the m artensite a ” (PTH-B). By using 

PTH in sam ples with initial m icrostructures consisting of lam ellar a  phase 

separated by th in  p phase plates, final m icrostructures of fine phase a  

with dispersed phase p were obtenined. It was found th a t the yield stress 

and  the tensile strenght were enhanced, w ith a  decrease of the ductility. 

The best resu lts  were obtained applying PTH-A.

Keywords: Thermohydrogen processing (THP) -  Titanium  alloys - Ti-6A1- 

4V -  Hydrogen
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INTRODUCCIÓN
El desarrollo de las aleaciones de titanio nació a  partir de u n a  

necesidad de la industria  aeroespacial, la  cual requería m ateriales con 

u n a  baja  relación peso-resistencia que b rindaran  servicios a  elevadas 

tem peraturas. Estudios en d istin tas ram as de la  ingeniería revelaron que 

estas aleaciones no sólo cum plían los requerim ientos anteriores sino que 

tam bién p resen taban  u n a  buena  resistencia a  la corrosión y eran 

m ateriales biocompatibles, lo cual extendió su  campo de aplicación a  la 

industria  quím ica y a  la elaboración de im plantes quirúrgicos [1].

La m ayoría de las propiedades m ecánicas de las aleaciones de Ti 

(a+P), tales como la resistencia a  la tracción y la  ductilidad, la  tenacidad a 

la fractura y  la resistencia a  la  fatiga, son determ inadas 

fundam entalm ente por la  cantidad, tam año, forma y distribución de las 

fases a  y p y por la densidad de interfases a /p .  Una morfología lam inar 

implica u n a  dism inución en alguna de las propiedades m ecánicas 

respecto de aquellas obtenidas por forja tradicional, donde se obtienen 

granos con morfología equiaxiada. La producción de com ponentes de 

aleaciones de Ti, en particular las de TÍ-6A1-4V, encuentra  frecuentes 

dificultades en la obtención de la m icroestructura final deseada. La 

aplicación de esta  aleación como biom aterial requiere u n a  m icroestructura 

de grano de fase a  equiaxiado y fino con fase P hom ogéneam ente 

precipitada [2,3,4].

En m uchos casos la modificación de ciertas características 

m icroestructurales no puede hacerse a  partir de sim ples tratam ientos 

térmicos. La es tru c tu ra  lam inar presente en piezas con forma próxim a a  la 

final, como los obtenidos por fundición o pulvim etalurgia, no puede ser 

modificada m ediante tra tam ientos termomecánicos, ya que si bien son 

efectivos p a ra  transform ar la fase a  lam inar en equiaxiada, incluyen 

im portantes deformaciones en el campo bifásico a /P , por lo que no 

podrían ser aplicados.

3



Sin embargo, es posible eliminar las m icroestructuras lam inares 

empleando H como aleante tem poral [5,6]. Contrariam ente a  lo que ocurre 

con otros gases, la  absorción del hidrógeno en aleaciones de Ti es u n  

proceso reversible, es u n  elemento que p resen ta  u n a  alta  difusividad y 

puede ser removido sin dificultad dado que su  concentración de equilibrio 

es baja a  presiones de vacío fácilmente alcanzables (< lOppm a 10 5 

torr)[7].

De esta  forma nacen los procesos term ohidrogenantes (PTH), que 

tienen como finalidad producir modificaciones m icroestructurales evitando 

o dism inuyendo la etapa de deformación. Estos procesos consisten en un  

tratam iento de solubilización en fase (5 antes, duran te  o después de la 

hidrogenación, u n  posible tratam iento isotérmico por debajo de la 

tem peratura (5 tran su s  hidrogenada y, por último, la deshidrogenación en 

vacío [8,9].

El desarrollo de tratam ientos empleando al hidrógeno como un 

elemento de aleación tem poraria condujo a  la  creación de u n a  clase 

original de m icroestructuras m ás finas que las es tru c tu ras  equiaxiadas y 

con muy buenas propiedades en lo que respecta a resistencia a  la tracción 

y a  la  fatiga [8,9].

El objeto de la presente tesis fue estud iar modificaciones en los 

tratam ientos term ohidrogenantes, presentes en la literatura, con la 

finalidad de transform ar u n a  estru c tu ra  lam inar, típica de fundición o 

pulvimetalurgia, en u n a  estru c tu ra  fina, evaluando el efecto que esta  

transform ación produce sobre las propiedades mecánicas.
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1.1. Las Aleaciones de Titanio.
Las aleaciones de Ti com erciales se clasifican com únm ente en  3 

g randes grupos y se designan  a , a / (3 y (3. Las aleaciones m ayorm ente 

u tilizadas son  aquellas con u n a  m icro estru c tu ra  de fases a  + p, den tro  de 

las cuales se e n cu en tra  la  aleación TÍ-6A1-4V, denom inada tam bién  Ti 

grado 5 (según n o rm a ASTM B367).

A u n a  tem p era tu ra  de 882 °C, el titan io  sufre u n a  transform ación  

alotrópica desde u n a  fase a  de b a ja  tem p era tu ra , de e s tru c tu ra  hexagonal 

com pacta (hcp), a  u n a  fase p cúb ica  cen trad a  en el cuerpo (bcc). E s ta  

transform ación  perm ite obtener aleaciones con m ic ro estru c tu ras  a , p o 

m ezclas a /p ,  y la  posibilidad de em plear tra tam ien to s térm icos p a ra  

obtener nuevas fases.

La aleación de Ti (a+P), TÍ-6A1-4V, p resen ta  a  tem p era tu ra  am biente 

aproxim adam ente u n  85% de fase a  hexagonal y u n  15% de fase p cúb ica 

cen trad a  en el cuerpo [10].

En la com posición del Ti grado 5, el oxígeno puede variar desde 0,08 

a  0,2% (en peso); los contenidos de N, Al y V no deben su p era r el 0,05% , 

6,75%  y 4,5% respectivam ente. A m ayor contenido de estos elem entos, 

particu la rm en te  de oxígeno y nitrógeno, au m e n ta  la resistencia , por el 

contrario , u n a  m enor adición de O, N y Al le otorga ductilidad, tenacidad  a  

la  frac tu ra  y resis tencia  a  la  propagación de fisu ras  [11].

El grado ELI (“E xtra  Low Interstic ia l”), posee u n  bajo contenido de O

y Fe.

1.1.1. Clasificación y fases presentes en las aleaciones  
de titanio del tipo a /p .

Las aleaciones de titanio  del tipo a /p  suelen  clasificarse según el 

arreglo geométrico de su s  fases o según su  d iagram a de equilibrio [11].

De acuerdo al arreglo geométrico de las fases a  y p, e s ta s  aleaciones 

se pueden  clasificar tam bién  en  tre s  grupos m icroestructurales:
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• Laminares: se obtienen m ediante la  transform ación  de la  fase (3 

durante un enfriamiento mediano a lento desde una temperatura
por encim a de la  b e ta  tra n su s  o desde u n a  tem p era tu ra  a lta  en  el 

cam po (a+P). Si se hace  u n  enfriam iento en aire, se tienen  ñ n as  

agujas, carac terís ticas  de u n a  e s tru c tu ra  W idm astátten .

• Ekjuiaxiadas: se obtienen m ediante u n  fuerte traba jado  m ecánico 

(reducción >75%) en  el cam po (a+p), donde se p roduce u n a  

partic ión  de la  morfología lam inar de la  fase a  en  equiaxiada.

• Bimodales: se com ponen de granos de a  p rim aria  a islados en 

u n a  m atriz  tran sfo rm ad a  de p.

La e s tru c tu ra  geom étrica de las fases tiene u n a  m arcad a  influencia 

en  las propiedades m ecánicas de la  aleación. Las m icro estru c tu ras  

equiaxiadas m u estran , por lo general, u n a  m ayor ductilidad a  la  tracción y 

m ayor resis tencia  a  la  fatiga de alto ciclo, especialm ente cuando  los 

granos de fase a  son pequeños. En cam bio, u n a  morfología lam inar es 

particu la rm en te  favorable p a ra  el creep, resis tencia  a  la  frac tu ra  

(expresada por el factor Kic) y resis tencia  a  la  fatiga de bajo ciclo [11,12]. 

Las e s tru c tu ra s  lam inares son con tro ladas m ediante tra tam ien tos 

térm icos, m ien tras  que p a ra  tran sfo rm ar la  fase a  lam inar en a  equiaxiada 

es necesario  que el m ateria l hay a  tenido u n  fuerte trabajado  m ecánico a 

tem p era tu ras  den tro  del cam po (a+P). Esto se debe a  que las e s tru c tu ra s  

equ iaxiadas y bim odales surgen  a  p a rtir  de u n  proceso de recristalización 

[ 10].

Los d iagram as de fases de las aleaciones de titanio  suelen  ser 

complejos, pero las secciones ricas en titan io  de los s istem as pseudo- 

binarios perm iten  clasificarlos en  3 tipos sim ples (Figura 1). Los elem entos 

que se disuelven preferencialm ente en  la  fase a  expanden este  cam po 

subiendo la tem p era tu ra  p tra n su s  (Figura la). Los elem entos que ba jan  la  

P tra n su s  y estab ilizan  la  fase p pueden  clasificarse en aquellos que 

form an u n  s is tem a p-isomorfo (Figura Ib) y los que favorecen la  form ación 

de p eutectoide (Figura le).
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Figura 1: Diagramas de fases para aleaciones de Ti. Las líneas punteadas en (a) 
se refieren al sistema Ti-Al, en (b) y (c) muestran la tem peratura de inicio de la 
transformación martensítica (Ms). Los elementos de aleación que favorecen los 

distintos tipos de diagramas son: (a) Al, O, N, C, Ga (alfágenos); (b) Mo, W, V, Ta 
(beta isomorfo); (c) Cu, Mn, Cr, Fe, Ni, Co, H (betágenos eutectoides).[l]

P ara  aleaciones con u n  d iagram a de fases del tipo p-isomorfo, 

m ostrado  en  la  F igura Ib , se pueden  ob tener propiedades uniform es en 

secciones g ruesas por enfriam iento lento desde los cam pos p o (a+(3), 

conocidas como las condiciones “(3-annealed” y “m ill-annealed”, 

respectivam ente. En el p rim er caso, la  fase a  se form a como listones 

separados por finas cap as  de fase p. El tam año  de los listones depende de 

la  velocidad de enfriam iento. En el segundo tra tam ien to , los recocidos 

suelen  llevarse a  cabo a  700°C en  el cam po (a+P); este  tra tam ien to  re su lta  

en la form ación de u n a  e s tru c tu ra  equiaxiada com puesta  de g ranos a  y de 

g ranos de p transfo rm ada. El tam año  de grano puede ser sustancia lm en te  

modificado por a ju ste s  del trabajado  y ciclos de recocido, y la  can tidad  de 

a  p rim aria  e s tá  d ic tada  por la  regla de las fases. F recuentem ente se realiza 

u n  segundo recocido, o “duplex anneal”, el cual c a u sa  u n a  m ayor 

partic ión de los elem entos de aleación en tre  las fases a  y p, y el principal 

propósito de este tra tam ien to  es enriquecer la  fase p lo cual in crem en ta  la 

estab ilidad  de la  aleación p a ra  servicios a  a ltas  tem p era tu ras  [1].

Las m ic ro estru c tu ras  ob ten idas a  p a rtir  de tra tam ien to s de 

solubilización por encim a de la  tem p era tu ra  p tra n su s  dependen del grado 

de hom ogeneización d u ran te  el tra tam ien to  y de la velocidad de
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enfriam iento. Tem plando se obtienen e s tru c tu ra s  m artensíticas. 

Velocidades de enfriam iento m enores (aire, horno), como se com entó 

an terio rm ente, conducen a  la  obtención de p aquetes  form ados por g ruesas 

p lacas a  a lte rn ad as  con finas lám inas p. El espesor de las p lacas va desde 

u n a  e s tru c tu ra  acicu lar fina a  u n a  e s tru c tu ra  lam inar g ruesa  

dependiendo de la velocidad de enfriam iento a  través de la  p t ra n su s  [11].

En la Figura 2 se presenta el diagrama de equilibrio para una 
aleación de TÍ-6A1-4V con d istin tos contenidos de V.

Figura 2: Diagrama de fases para el Ti-6Al-xV [11].

En la  F igura 3 se m u estran  a lgunas de las morfologías p resen tes  en 

la  aleación TÍ-6A1-4V según  el tra tam ien to  térm ico que haya recibido.
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Figura 3: Arreglos geométricos de las fases a y  p obtenidos para  distintos tipos 
de enfriamientos (horno, aire y agua) desde 650°C y 1050°C [11].

1.1.2. Estructuras M artensíticas.
Las a leac io n es  de Ti fo rm an  m a rte n s i ta  c u an d o  se la s  te m p la  desde  

el cam po p. D epend iendo  de la  c an tid ad  de so lu to  e s tab ilizan te  de fase  (3, 

se p u e d en  o b ten e r d ife ren tes  e s tru c tu ra s  m a rte n s ítica s .

Las m ic ro e s tru c tu ra s  que  se p u e d en  o b ten er tem p lan d o  d esd e  el 

cam po  p, y al in c re m e n ta r  la  c a n tid a d  de so lu to  p e stab ilizan te , son  [10]:

• M arten s ita  a '  (hexagonal)

o C olonias de m a rte n s i ta  en  lis to n es  (con m en o s so lu to  p 

estab ilizan te)



o M axtensita  m a c lad a  o le n tic u la r  (con m ayor can tid ad  de p 

estab ilizan te

• M arten s ita  a ” (o rtorróm bica, p ro b ab lem en te  c e n tra d a  en  la s  caras).

• M arten s ita  a "  (o rto rróm bica  c e n tra d a  en  la s  caras).

• p m e ta e s ta b le  (bcc).

La m a r te n s i ta  m á s  co m ú n  es  la  h exagonal tipo a '  (F igura 4a). E n  la  

m ayoría  de  la s  a leac io n es  d ilu id a s  fo rm a co lon ias de p la ca s  p a ra le la s  o 

lis to n es, q u e  e s tá n  sep a ra d o s  po r fin as  c a p a s  de p re te n id a  la  c u a l e s tá  

en riq u ec id a  en  so lu to s  p e s tab ilizan tes . C on u n  in c rem en to  en  la  c a n tid a d  

de so lu to  y u n a  m en o r te m p e ra tu ra  Ms, e s ta s  co lon ias d ecrecen  en  

ta m a ñ o  y en  m u c h o s  caso s  d eg en eran  en  p la ca s  in d iv id u a les  con  u n a  

o rien tac ió n  d e te rm in a d a  [1].

Figura 4: M icrografia óp tica  de u n a  m a r ten sita  de TÍ-6A1-4V. (a) a' y  (d) a ” [20].

El otro  tipo p rin c ip a l de m a rte n s ita , a” (F igura 4b), ap arece  c u an d o  

u n a  a leación  co n tiene  u n a  co n cen trac ió n  in te rm ed ia  de e lem en to s  p 

e s tab iliz an tes  [11]. E s ta  m a rte n s i ta  tiene  u n a  e s tru c tu ra  o rto rróm bica . La 

fo rm ación  de a ” es  fu e rtem en te  d ep en d ien te  de la  com posición , por 

ejem plo, ap arece  en  la s  a leac io n es  Ti-Mo pero  no  en  la s  Ti-V a u n q u e  en  

e s ta  ú ltim a  se p u ed e  fo rm ar si se le ag rega  Al. E s ta  fase tiene  la  v e n ta ja  de 

ser u n  p re c u rso r  favorable en  la  p rod u cc ió n  de u n a  d is trib u c ió n  m uy  

un ifo rm e de fase a  m ed ian te  tra ta m ie n to s  té rm icos p o s te rio res  [ 1][ 11]. La 

fracción  en  v o lum en  de la  m a rte n s i ta  a ” en  la s  e s tru c tu ra s  a / p  se
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increm enta  no sólo con el contenido de los estabilizadores de p, sino 

tam bién  con la  velocidad de enfriam iento y el potencial estab ilizante p de 

los elem entos de aleación [11].

Las e s tru c tu ra s  m arten síticas  sirven como condición inicial p a ra  

tra tam ien to s  térm icos subsigu ien tes. Los com ponentes tem plados 

contienen  grandes tensiones residuales, que pueden  no ser rem ovidas por 

com pleto luego de u n  envejecim iento a  bajas  tem p era tu ra s  [11].

1.1.3. Estructuras de fundición.

Las aleaciones de titan io  con e s tru c tu ra  de fundición tienen  por lo 

general, p ropiedades m ecánicas y  resis tenc ia  a  la  fatiga m ás bajas  que 

p a ra  los p roductos forjados; pero la  resis tencia  a  la  frac tu ra , resis tencia  a  

la  corrosión bajo tensión  y propagación de fisu ras  son com parables con 

las aleaciones de TÍ-6A1-4V forjados y recocidos [11].

Las fundiciones de TÍ-6A1-4V se u s a n  por lo general en  la condición 

(a+P) recocida y, m edian te  algunos tra tam ien to s térm icos se puede 

m ejorar el com portam iento  de las fundiciones en  com paración con u n a  

aleación p recocida [11].

1.1.4. M icroestructuras Obtenidas m ediante 
Tratam ientos Térm icos y Term om ecánicos.

El conform ado en  caliente, com puesto  por u n  proceso 

term om ecánico, es el paso  principal en  el ciclo de m an u fac tu ra  de las 

aleaciones de Ti que, ju n to  con el tra tam ien to  térm ico afecta de m an era  

notable la  e s tru c tu ra  y propiedades del producto  term inado. P ara  el 

conform ado en caliente se u tilizan  tensiones y tem p era tu ras  con tro ladas y 

seleccionadas de m an era  ta l de obtener la  e s tru c tu ra  y propiedades 

requeridas del producto  [12].

La aleación TÍ-6A1-4V tiene u n a  forjabilidad in term edia, p resen tando  

m ás dificultades que las aleaciones ferrosas, pero m enos que las

12



superaleaciones de base  níquel y cobalto. La forja debe h acerse  u san d o  las 

técn icas convencionales, ya  sea  por encim a o por debajo del p tra n su s . El 

trabajado  m ecánico debe com binarse con tra tam ien to s  térm icos como 

recocido de recristalización o tra tam ien to s de solubilización en  p [11].

C om ercialm ente se u tilizan las aleaciones de TÍ-6A1-4V con forja 

tradicional, ya  que p resen tan  u n a  m icro estru c tu ra  de granos a  

equiaxiados en u n a  m atriz  de P transfo rm ada, y tienen  m últiples 

aplicaciones. La foija en  el cam po p d a  como resu ltado  u n a  

m icro estru c tu ra  de a  acicular, que se prefiere p a ra  condiciones donde la  

resis tenc ia  al creep es crucial.

El trabajado  grueso del lingote se lleva a  cabo en  el cam po p a  u n a  

tem p era tu ra  en tre  1000 y 1150 °C, de e s ta  forma, m ediante u n a  ad ecu ad a  

trabajab ilidad  y b a jas  energías de deform ación de la  fase p, se rom pe la 

e s tru c tu ra  crecida y frágil de la  e s tru c tu ra  de co lada original. El 

enfriam iento posterior es de su m a  im portancia  p a ra  llegar a  ob tener u n a  

m icro estru c tu ra  acicular. Se aplica en tonces u n  últim o paso  donde se 

realiza u n a  forja con u n a  reducción S o / S  (S o  = área  inicial, S = á rea  final) 

m ayor a  4 en cam po de fases (a+p), a  u n a  tem p era tu ra  50°C m enor que la  

tem p era tu ra  p tra n su s . La m icro estru c tu ra  equ iax iada se obtiene por 

recristalización en  u n  recocido posterior [12].

Las condiciones de recristalización, que es tán  con tro ladas por la 

tem p era tu ra  de recristalización, dependen  de las condiciones de 

deform ación previa. Si se tiene u n  m ayor trabajado  en frío, se d ism inuye 

el tiem po necesario  de recocido. Un grano crecido se tiene aum en tan d o  el 

tiem po de recocido [10].

1.2. Efectos del hidrógeno en el titanio.

El titanio  y las aleaciones de titan io  tienen  u n a  gran afinidad con el 

hidrógeno, siendo capaces de absorber h a s ta  u n  50 at%  de hidrógeno a  

600 °C, y u n a  m ayor can tidad  puede a learse con el titan io  a  tem p era tu ras  

m ás bajas. Desde los com ienzos del desarrollo del titanio  y su s  aleaciones,
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se puso  gran  atención  por m an ten er el contenido de hidrógeno lo m ás bajo 

posible ya  que u n a  can tidad  de este  elem ento por encim a de 200 ppm  

puede conducir a  la  degradación en las propiedades m ecán icas (daño por 

hidrógeno) [5].

En la  F igura 5 se m u e stra  el d iag ram a de equilibrio del titan io  puro  

e hidrógeno (Ti-H). El m ism o p re sen ta  u n a  reacción eutectoide cerca de los 

300 °C, p a ra  u n  contenido de H aproxim ado del 40 at%. La fase a  posee 

u n a  e s tru c tu ra  c rista lin a  hcp, y la  m áxim a solubilidad de H en  e s ta  fase 

es del 8 at% a  550 °C. La fase (3, en cam bio p re sen ta  u n a  e s tru c tu ra  

crista lina  bcc y existe a  u n a  tem p era tu ra  por encim a de los 298 °C 

(tem peratu ra  eutectoide). La fase (3 no puede ser re ten id a  a  tem p era tu ra  

am biente debido a  que se produce u n a  ráp id a  descom posición eutectoide, 

(Ptí) <=> (aTi) + 5, a  tem p era tu ras  por debajo de los 300°C. El d iagram a 

p resen ta  tre s  tipos de h idruros: 5 (fcc), y (feo) y e (fet) [13].

Atomk Batió X * H/T¡

Figura 5: Diagrama de fases binario Ti-H [13]

1.2.1. Uso del Hidrógeno com o aleante temporal
Los efectos beneficiosos del H en  el Ti dependen, en m ayor parte , de 

la  reversibilidad de las reacciones de absorción, que perm iten  de e s ta
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m an era  que el H p u ed a  ser u sad o  como elem ento de aleación tem porario  

[5,19].

El u so  del hidrógeno como alean te  tem poral en aleaciones de titanio  

es u n  atractivo m étodo p a ra  contro lar la  m icro estru c tu ra  y recibe el 

nom bre de Proceso T erm ohidrogenante (PTH). Tam bién puede ser utilizado 

p a ra  m ejorar la  procesabilidad (en m ecanizados, sinterizados, 

com pactados, etc.). El hidrógeno proporciona beneficios en la  fabricación 

de productos m ediante m etalurg ia  de polvos y perm ite el trabajado  

m ecánico en caliente con m enores tensiones o con m enores tem p era tu ras  

[3,14,5].

El desarrollo  de los PTH condujo a  la  creación de u n a  clase original 

de m icro estru c tu ras  las cuales son m ás finas que las e s tru c tu ra s  

equ iaxiadas y superio res en lo que resp ec ta  a  resis tenc ia  a  la  tracción  y  a 

la  fatiga con u n  decrecim iento de la  ductilidad  [15].

E stos m étodos p resen tan  en  general, las siguientes etapas:

1. Solubilización en  p an tes , d u ran te  o desp u és  de la  

hidrogenación.

2. T ratam iento  térm ico y /o  term om ecánico por debajo de la 

tem p era tu ra  p tra n su s  h idrogenada (P(h) tran su s).

3. D eshidrogenación en  vacío a  a lta  tem pera tu ra .

Sólo u n a s  pocas aleaciones a / p  de Ti se pueden  beneficiar con 

tra tam ien to s  térm icos en  la  fase p sin  em plear u n  PTH. Esto se debe al 

g ran  crecim iento de grano que se produce en  el rango p, a  la  a lta  velocidad 

de enfriam iento que se requiere p a ra  form ar m arte n sita  y a  los pequeños 

efectos de volum en que genera la  transform ación  alo trópica a  <=> p. Se 

pued en  su p e ra r e s ta s  lim itaciones aleando con hidrógeno, lo cual decrece 

la  tem p era tu ra  de transic ión  a /p ,  reduce la  velocidad de enfriam iento 

crítica p a ra  la  form ación de m arte n sita  y p roduce g randes cam bios de 

volum en como efecto de la  transform ación . Además, los PTH perm iten  la 

creación de nuevas fases y, luego, nuevas posibilidades de tra tam ien to  

térm ico [5].
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Los PTH m ás difundidos y estud iados se p resen tan  en la  Tabla I

D esig n ació n T ra ta m ie n to
HVC

(Hydrovac)

Hidrogenación - tratamiento en solución beta -  templado 
en agua -  envejecido para formar hidruros -  

deshidrogenación.

CST
(Constitutional solution 

treatment)

Hidrogenación en la región beta -  enfriamiento por 
debajo de la temperatura eutectoide y deshidrogenación.

PQ-HDH

(Beta quench and hydride- 
dehydride)

Tratamiento en solución beta -  templado en agua -  
hidrogenación y deshidrogenación por debajo de la 

tem peratura eutectoide.

VHP
(HIP'ing or vacuum hot 

press)

Hidrogenación -  compactación con H -  
deshidrogenación.

HTH
(High temperatura 

hydrogenation)

Hidrogenación en la región p -  enfriamiento a 
tem peratura ambiente -  deshidrogenación por debajo de 

la tem peratura normal eutectoide.

BTH

(Below p transus 
hydrogenation)

Hidrogenación justo por debajo del P(H) transus -  
enfriamiento a tem peratura ambiente - 

deshidrogenación a tem peraturas dentro del campo a  + p

Descomposición repetida 

de la fase p

Hidrogenación por encima del P(H) transus -  
enfriamiento lento por debajo de la temperatura 

eutectoide -  ciclo térmico para repetir la descomposición 
de la fase p eutectoide -  deshidrogenación.

Descomposición repetida 

de la fase p a m artensita

Hidrogenación por encima del P(H) transus -  templado a 
tem peratura ambiente para producir m artensita a ' - 

ciclo térmico para repetir la descomposición de la fase p
martensítica.

HHWD-1
Hidrogenación - trabajado en caliente en el campo a  + p - 

deshidrogenación por debajo de la tem peratura de 
trabajado en caliente.

HHWD-2
Hidrogenación - trabajado en caliente justo por encima 
de la tem peratura P(H) transus - deshidrogenación por 

debajo de la tem peratura P(H) transus.

Tabla I: Procesos termohidrogenantes más comunes aplicados en la aleación Ti-
6A1-4V [5][15][ 16].
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1.2.2. A ntecedentes Bibliográficos de los procesos 
term ohidrogenantes.

Si bien en  la  lite ra tu ra  existen num erosos traba jos sobre los PTH en 

TÍ-6A1-4V, todavía no se h a  podido definir claram ente el m ecanism o por el 

cual se produce el refinam iento de la  m icroestruc tu ra . En realidad, el 

d iag ram a de equilibrio p a ra  el Ti-6Al-4V-hidrógeno e s tá  abierto  al debate. 

H asta  la  fecha, se confeccionaron pseudo-d iagram as de fase p a ra  el 

s istem a Ti-6Al-4V-xH, los cuales se m u estran  en  la  F igura 6, [17,18]. Kerr 

y colaboradores p ropusieron  u n a  form ación de fase h id ru ro  producida  por 

u n a  transform ación  eutectoide de la  fase (3 cerca de los 800°C (Figura 6a), 

lo cual se aleja m ucho de la  transform ación  eutectoide del s istem a Ti-xH, 

que ocurre a  300°C. Por otro lado, Ilyin y colaboradores sugirieron u n  

diagram a de fases con u n a  fase h id ru ro  p resen te  so lam ente por debajo de 

los 300°C (Figura 6b).

Qazi y co laboradores [22] realizaron m odificaciones al d iagram a 

confeccionado por Kerr [19], donde tam bién  aparece la  fase h id ru ro  por 

encim a de la  tem p era tu ra  p tra n su s  [22] (Figura 7). Según este d iagram a 

el H hace d ism inu ir la  tem p era tu ra  p tra n su s , Tp, de 1005 °C a  815 °C 

p a ra  u n a  concentración  de 30 at%. Debajo de Tp existe u n  cam po de dos 

fases (a+P) p a ra  u n a  concentración  de H <15 at%  y, a  m ayores contenidos 

de H, adem ás ap arecen  h id ru ros. E stos h id ru ros tam bién  e s tá n  p resen tes  

por encim a de Tp y form an u n  cam po de dos fases p e h id ru ro  (5).

Si bien los detalles com pletos de los m ecanism os involucrados en 

las d is tin tas  e tap as  de los PTH no h a n  sido aú n  identificados, e s tá  claro 

que el H estabiliza la  fase p a  expensas de la  fase a  y suficientes niveles de 

hidrógeno pueden  d a r origen a  la  reacción eutectoide Ph -» a  + h idruro , 

que es la  que llevaría, según m uchos au to res, al refinam iento de la 

m icro estru c tu ra  [15][20][19].
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Atomic P crcen t! lydrogcn Atomic Pcrcent H ydm gen

Figura 6: Diagramas de fases del sistema Ti-6Al-4V-xH de acuerdo a  (a) Kerr y 
colaboradores [17] y (b) Ilyin y colaboradores [21]

Atomic Percent Hydrogen

Figura 7: Diagrama de fases del sistema Ti-6Al-4V-xH definido por Qazy y
colaboradores [22]

El tiem po necesario  p a ra  que la  transform ación  eutectoide sea 

com pleta se considera  la variable m ás im portan te  del proceso. En 

particu lar, se determ inó que el tiem po necesario  p a ra  que la 

transform ación  se com plete a  u n a  tem p era tu ra  de 600 °C p a ra  u n a  

m u estra  con u n  contenido de H de 0,9 % es de 2,8 h s  y p a ra  1,35 % es de 

6 h s  [15].

Los PTH se b asan  en los efectos que p roducen  sobre las fases alear 

tem poralm ente con hidrógeno al TÍ-6A1-4V. E stos efectos pueden  

resum irse  de la  siguiente m an era  [5]:
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• Decrecim iento de la  tem p era tu ra  de transform ación  (a+(3)/p lo cual 

re su lta  en la  reducción del crecim iento de grano en  el cam po p.

• Decrecim iento de la velocidad de enfriam iento crítica requerida  p a ra  la 

form ación de la  m arte n sita  lo cual im plica U na m ejora en el

endurecim iento  de las aleaciones de Ti, increm enta  ?1 d? las

fases m etaestab les, y produce u n a  e s tru c tu ra  com pletam ente 

m arten sítica  en  m u e stra s  m ás  gruesas. Como resu ltado , u n  espectro 

de n u evas m icro estru c tu ras  se puede ob tener luego de u n  envejecido y 

rem oción del hidrógeno [5].

Según Ilyin y co laboradores [18] la  velocidad crítica de enfriam iento 

p a ra  la transform ación  m arten sítica  decrece de 2 5 0 °C /s  a  ~ l° C /s  cuando  

se increm enta  la  can tidad  de hidrógeno de 0 a  0,8%, y a  su  vez la  

m icro estru c tu ra  ob ten ida cam bia de:

• a ' a  a ” con u n  0,05%  de H (2,3 at% H),

• de a ” a  (a” + Ph) a  alrededor del 0,2% de H (8,6 at% H)

• y de (a” + pH) a  pH a  0,65%  de H (24 at%).

Un alto contenido de hidrógeno en  la  aleación TÍ-6A1-4V conduce a  

la  form ación de u n a  m arte n sita  a ” ortorróm bica d u ran te  el tem plado en 

agua. M ediante su b secu en tes  recocidos, e s ta  m arte n sita  se tran sfo rm a a  

fase a  e h id ru ro s  de titanio , con u n a  a lta  densidad  de dislocaciones en  la 

m atriz  a. C uando este  m ateria l es deshidrogenado, el h id ru ro  se 

descom pone en  u n a  dispersión  de fase p esferoidizada en u n a  m atriz de 

pequeños granos de fase a. La a lta  densidad  de dislocaciones puede 

conducir, como se espera, a  la  relajación de la  fase a y a  u n a  morfología 

equiaxiada. E s ta  fina fase a  equ iax iada es favorecida por bajas  

tem p era tu ras  de transform ación  y b a jas  tem p era tu ras  de 

deshidrogenación [19].

U na de las pocas contribuciones a  los detalles específicos de los 

aspectos m icroestruc tu ra les  involucrados en  los PTH fue el trabajo  de 

M ahajan y colaboradores [23], donde se dem ostró  m edian te  difracción de 

rayos X y m icroscopía electrónica de transm isión  (MET) que la  absorción
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de hidrógeno (entre el 0,46 y 1,35% en peso) en la  m atriz  a  re su lta  en la 

form ación de h id ru ros finos y u n  increm ento en  la  deform ación de la  

m atriz. A m ás a lta s  tem p era tu ras , se form a la  fase p y  los h id ru ros se 

d isuelven p a ra  increm en tar el contenido de hidrógeno en  la  m atriz.

M ahajan y col. [23] p rep araro n  u n a  m u estra  con 0,93%  de H 

tra ta d a  a  871°C, enfriada a  649°C y luego m an ten id a  a  e sa  tem p era tu ra  

d u ra n te  d istin to s tiem pos. E stos au to res  observaron la  aparición  de u n a  

fase acicu lar en  los ex bordes de grano p (mezcla de fases p, a  e hidruro). 

Al in crem en tarse  el tiem po de recocido, la  can tidad  de la  fase h id ru ro  

aum entó  en la  m u estra , al m ism o tiem po que decreció la  can tidad  de Ph. 

Parecería ser que a  e sa  tem p era tu ra  (649°C), se produce u n a  

transform ación  Ph -» a  + hidruro . Si la  reacción an terio r fuera  incom pleta, 

la  fase Ph rem anen te  tran sfo rm a a  oc”h d u ran te  el enfriam iento al aire. La 

transform ación  com pleta fue observada luego de 25 ho ras  de recocido a  

649°C, lo que fue com probado por la  p resencia  sólo de picos de fase 

h id ru ro  y de a  prim aria. Los picos de e s ta  fase a  se angostaron  indicando 

la recuperación  de las deform aciones in te rn as  de la  fase a  debido al largo 

tiem po de recocido.

M ediante la observación con MET, M ahajan y col. [23] analizaron 

u n a  m u e stra  con u n  contenido de H de 0,907%  (hidrogenada a  649°C + 

tra tam ien to  en  solución a  871°C /30m in  + enfriada a  593°C y m an ten ida  

por 4h + desh idrogenada a  649°C /4h). E sta  m u estra  m ostró  contener 

principalm ente fase a  con u n  tam año  de p artícu la  subm icrom étrica  y u n a  

su b e s tru c tu ra  de dislocaciones recuperada , bordes de bajo ángulo y 

subgranos. M ahajan y col. concluyeron que el proceso de 

deshidrogenación consiste en  u n  cam bio de fase, es decir, h id ru ro  -> a  + p 

y esto e s tá  asociado con u n  proceso de recristalización que trae  como 

resu ltado  u n a  m icro estru c tu ra  u ltra fin a  de fase a  equiaxiada.

En u n  trabajo  posterior, Kerr [7] hizo n o ta r que la  reacción Ph -» a  + 

h id ru ro  fue observada en  TÍ-6A1-4V con contenidos de hidrógeno en tre

0,53 y 1,35% y p a ra  transform aciones iso térm icas entre 540°C y 700°C. 

La deshidrogenación de la  e s tru c tu ra  eutectoide finam ente dividida,
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realizada a  tem p era tu ras  ap rop iadas, produce u n a  m ic ro estru c tu ra  ú n ica  

que consiste  esencialm ente de p artícu las  a  y (3 equiaxiadas.

Debido a  que las m icro estru c tu ras  son m uy finas p a ra  resolverlas 

em pleando el microscopio óptico, Kerr hace el estud io  em pleando el 

microscopio electrónico de barrido  (MEB). E stud iando  varios tra tam ien to s 

térm icos, concluyó que u n a  m u e stra  h idrogenada al 1% de H con u n  

tra tam ien to  a  870°C + transform ación  a  590°C + deshidrogenación a  

650°C p resen tab a  la  m icro estru c tu ra  m ás fina ob ten ida en  el estudio  

(Figura 8). E ste  au to r explicó que, la  m icro estru c tu ra  del producto  de la 

transform ación  trifásica deshidrogenado, consiste  de p artícu las  (3 de alto 

contenido de V y bajo de Al, en u n a  m atriz  principalm ente com puesta  por 

a.

El hecho que el tam año  y la  form a de las partícu las  (3 varíen con la 

tem p era tu ra  a  la que se produce transform ación , indica que ellas se 

form an, o al m enos son nucleadas, d u ra n te  la transform ación. El 

partic ionam iento  de los elem entos de aleación d u ran te  la  transform ación  

es suficiente como p a ra  que u n a  can tidad  significativa de (3 sea  estab le  o 

al m enos m etaestab le  al llegar a  tem p era tu ra  am biente. D uran te  la  

deshidrogenación, hay  u n a  d e term inada  proporción de (3, estab ilizada por 

hidrógeno, que tran sfo rm a a  a; pero la  proporción estab ilizada por el 

partic ionam iento  del V, perm anece como tal luego de la  transform ación. 

Debido a  que ni el V ni el Al form an h id ru ro s  estab les a  tem p era tu ras  ta n  

a ltas  como las u sa d a s  p a ra  la  transform ación , la  fase h id ru ro  

probablem ente con tenga m uy b ajas  concentraciones de esto s  elem entos. 

D uran te  la  deshidrogenación el h id ru ro  tran sfo rm a a  a , que es la  fase 

estable en  Ti sin  alear a  e sa  tem p era tu ra . Las p artícu las  a  que ya  es ta b an  

p resen tes  podrían  form ar u n  núcleo p a ra  el crecim iento de la fase a  

adicional que se form a a  p a rtir  del h id ruro . Luego, m ediante la 

transform ación  eutectoide y la  siguiente deshidrogenación, se pueden  

obtener m ic ro estru c tu ras  que consisten  de fase a  equiaxiada, la  cual crece 

a  m edida que el H difunde h ac ia  a fuera  del m aterial. El crecim iento de a
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e s tá  lim itado  po r la  p re sen c ia  de n u m e ro sa s  y  p e q u e ñ a s  p a r tíc u la s  de fase

Figura 8: M icroestru ctu ra  del TÍ-6A1-4V-1H tra tad a  a  870°C , tran sform ad a  a
590°C  y  d esh id ro g en a d a  a  650°C .

E n la  m ay o ría  de los PTH rep o rta d o s  que  p re se n ta n  u n a  e ta p a  de 

so lubilización  en  (3, se so stien e  qu e  el re finam ien to  m ic ro e s tru c tu ra l es  

debido a  la  tran sfo rm ac ió n  eu tec to ide  d u ra n te  la  e ta p a  de envejecim iento  

es  u n a  explicación  válida  debido a  que  d u ra n te  los PTH q u e  no  c u e n ta n  

con  este  p aso  de envejecim iento , tam b ién  se p ro d u ce  u n  re finam ien to  de 

la  m ic ro e s tru c tu ra . A dem ás, a firm aro n  q u e  d u ra n te  e sa  e ta p a  de 

so lub ilización  es c u an d o  se fo rm an  los b o rd es  de g rano  co n tin u o  de fase  a 

qu e  no  p u e d en  se r rem ovidos y cu y a  p re se n c ia  d eg ra d a  la s  p ro p ied ad es  

m ecán icas  de la  aleación . E n to n ces, e s to s  a u to re s  [3] p ro p u s ie ro n  u n  

nuevo  PTH, den o m in ad o  BTH (“Below p T ra n su s  H ydrogenation”), en  el 

cu a l la  a leación  e s  h id ro g en ad a  y  d esh id ro g en ad a  a  te m p e ra tu ra s  por 

debajo  del P(H) tr a n s u s ,  con  el fin de p rev en ir la  fo rm ación  de fase  a  en  los 

ex b o rd es  de g rano  p.

P artien d o  de u n a  m ic ro e s tru c tu ra  a  g ru e sa  eq u iax iad a , N iinom i y 

col. [3], ap lica ro n  d ife ren tes  PTH que in c lu y en  u n  tra ta m ie n to  de so lución  

en  p y  el q u e  ellos p ro p u s ie ro n  (BTH), en  el c u a l se h ace  la  h id rogenación  

a  750°C  y la  d esh id ro g en ac ió n  a  675°C . Los re su lta d o s  ob ten idos 

m u e s tra n  que  todos los tra ta m ie n to s  re fin an  la  m ic ro e s tru c tu ra  inicial,



obteniendo u n a  m ezcla fina de a  + p den tro  de los ex granos p. Sin 

em bargo, hacen  n o ta r que en  los PTH que incluyeron el tra tam ien to  de 

solución en p aparece u n a  película a  co n tin u a  a  lo largo de los ex bordes 

de grano p, m ien tras  que é s ta  no aparece en  el tra tam ien to  BTH. El 

m ecanism o que proponen p a ra  explicar el refinam iento de la 

m icro estru c tu ra  e s tá  p rincipalm ente relacionado a  las siguientes 

descom posiciones d u ran te  la  deshidrogenación:

a ”(H) -> (« + P)fina

P (H) -> (a + P)fina

Si bien en el trabajo  de Niinomi y col. se hace referencia a  que 

cuando  la e s tru c tu ra  inicial es la  W idm anstá tten  tam bién  se produce el 

refinam iento de las fases, sin  em bargo no hay  detalles específicos acerca 

del crecim iento de la  película a  co n tin u a  a  lo largo de los an tiguos bordes 

de grano p. En cuan to  a  las propiedades m ecánicas u n a  e s tru c tu ra  inicial 

W idm anstátten  p re sen ta  u n a  m erm a notable en  los valores de ductilidad 

después de ap licar u n  BTH

Fang y W ang [6] m antuv ieron  la  m u estra  en u n a  atm ósfera de 

hidrógeno d u ran te  todas las e tap as  del PTH, h a s ta  ob tener u n a  e s tru c tu ra  

eutectoide com pletam ente descom puesta  p a ra  aseg u rar que la  pérd ida de 

hidrógeno de la  aleación sea  la  m enor posible y, de e s ta  m anera, evitar 

que se forme la capa  de fase a . M encionan que, si bien en los PTH 

propuestos an terio rm ente las m u estra s  e ran  en cap su lad as  u  oxidadas 

p a ra  evitar el escape del hidrógeno, esto no sería  abso lu tam en te  im pedido 

y, por eso, se form aría la  capa  de fase a  co n tin u a  en los ex bordes de 

grano p. Partiendo de u n a  m u estra  con u n a  m icro estru c tu ra  de granos a  y 

P alargado, h idrogenaron  a  600°C h a s ta  1,05% de H + tra tam ien to  de 

solución en p a  850°C d u ran te  30 m inu tos con u n a  presión  de hidrógeno 

de 0,1 atm ósferas + enfriam iento continuo con u n a  velocidad de 5°C /m in  

h a s ta  590°C + tra tam ien to  de transform ación  eutectoide a  590°C d u ran te  

8 h o ras  con u n a  presión  de hidrógeno de 0,1 atm ósferas + desh id ru ración  

en  vacío a  700°C d u ran te  24 horas.
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Fang y W ang [6] observaron que d u ran te  el tra tam ien to  de 

solubilización, los h id ru ro s  se disuelven en  la  m atriz  y la  ú n ica  fase 

presen te  es Ph. Luego, d u ran te  el tra tam ien to  de envejecim iento isotérm ico

a temperatura moderada y en atmósfera de H, precipitan finos y dispersos 

productos de descom posición eutectoide (a+5) desde la  m atriz  Ph. En la  

F igura 9 se m u e stra  la  secuencia  en que las fases p recip itan  d u ran te  la 

transform ación  eutectoide. En el comienzo de la  transform ación , la 

precipitación de los p roductos de la  descom posición eutectoide se form an 

ju n to  a  los bordes de grano Ph (Figura 9a), al au m en ta r el tiem po de 

envejecido au m en tan  los p roductos de la  descom posición, que crecen 

hac ia  el in terior del grano pH (Figura 9b), h a s ta  que finalm ente, luego de 8 

h s  de descom posición, se obtiene u n a  com pleta descom posición eutectoide 

(Figura 9c).

El borde de grano Ph re su lta  de preferencia p a ra  la  precipitación de 

los p roductos de descom posición eutectoide, por lo que los bordes 

con tinuos de fase a  se form arían  d u ran te  el enfriam iento continuo, 

cuando la m u estra  p a sa  a  través de la  tem p era tu ra  Ph tra n su s . Fang y 

Wang probaron  entonces, diferentes velocidades de enfriam iento desde la 

tem p era tu ra  de solubilización h a s ta  la  descom posición eutectoide. Con 

u n a  velocidad de enfriam iento m uy len ta, 1 °C /m in , obtuvieron la 

precipitación de fase a  en bordes de grano; por el contrario , cuando 

enfriaron con u n a  velocidad m ayor, del o rden  de 10 °C /m in , no se formó 

u n a  cap a  co n tin u a  de fase a  en  ex bordes de grano p, resu ltando  en u n a  

fina y d en sa  precipitación de cx+hidruro. Adem ás observaron que a  m ayor 

velocidad de enfriam iento, m ayor es el tiem po necesario  p a ra  que la  

transform ación  eutectoide se com plete. Por e s ta  razón y por cuestiones 

económ icas y de posteriores propiedades m ecánicas, concluyeron que se 

necesita  u n a  velocidad de enfriam iento in term edia, tom ando como óptim a 

u n a  velocidad de 5 °C /m in. Luego, la  descom posición eutectoide llevada a  

cabo en  u n a  atm ósfera que con tenga hidrógeno destruye la  con tinu idad  y 

elim ina la  preferencia de la  fase a  a  p recip itar en  bordes de ex granos p.
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Figura 9: M icroestructura de u n a  m uestra  con 1,05 % H, envejecida a  590°C. (a) 
durante 30 min, (b) duran te  4 hs, (c) descomposición eutectoide completa luego

de 8 hs. [6]

D u ran te  la  d esh id ro g en ac ió n  en  vacío a  a lta  te m p e ra tu ra , los 

h id ru ro s  5 p ie rd en  g rad u a lm en te  su  co n cen trac ió n  de H, y  fin a lm en te  se 

p ro d u ce  la  rec ris ta lizac ió n  de g ran o s  finos de a  y p, o b ten ién d o se  de e s ta  

fo rm a u n a  m ic ro e s tru c tu ra  re finada .

R ealizando en say o s  de tracc ió n  en  m u e s tra s  con  d is tin ta s  

cond iciones m ic ro e s tru c tu ra le s , K err [7] ob tuvo la  m á s  a lta  re s is te n c ia  a  

la  tracc ió n , con  razo n ab le  d u c tilid ad , c u an d o  el ciclo de 

tran sfo rm a c ió n /d e sh id ro g e n a c ió n  en  p ro b e ta s  con  u n  1% de h id rógeno  

p ro d u jo  u n a  fin a  d isp ers ió n  de fase  p en  u n a  m atriz  de g ran o s  a  

eq u iax iad o s y u n a  razo n ab le  d e n s id a d  de d islocaciones p ro d u c id a s  por 

cam bios en  la  d e n s id a d  d u ra n te  la  h id rogenación  y desh id rogenac ión . Los 

m á s  a lto s  n iveles de flu en c ia  se ob tuv ieron  con  te m p e ra tu ra s  de 

d esh id ro g en ac ió n  de 650°C , pero  con  m u c h a  p é rd id a  de d u c tilid ad . Se
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alcanzaron  resis tencias  equivalentes con razonable ductilidad 

deshidrogenando a  675°C. Los datos obtenidos m edian te  los ensayos de 

tracción, ind ican  que u n a  adición y posterior rem oción de can tidades 

considerables de hidrógeno no deterioran  las propiedades m ecánicas de la  

aleación TÍ-6A1-4V, sino que és ta s  dependen  de fundam entalm en te  de la 

m odificación m icroestruc tu ra l que p u ed a  ob tenerse [15].
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CAPITULO 2. 

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL



2.1. Material Utilizado
Se utilizaron  discos de TÍ-6A1-4V de 14 m m  de d iám etro  y 3 m m  de 

espesor, obtenidos de u n a  b a rra  de Ti grado 5 com ercial, cedido por la 

firm a FAE. La com posición quím ica de e s ta  aleación se p resen ta  en  la 

Tabla II [24]. E s tas  m u estra s  fueron denom inadas A y B, según  el proceso 

term ohidrogenante aplicado.

Al V N O C Fe H

6,03 4,02 0,01 0,13 0,03 0,08 <0,012

Tabla II: Composición de la aleación TÍ-6A1-4V (IMI 318)

Debido a  que sim ples tra tam ien to s  térm icos no pudieron  m odificar 

la  m icro estru c tu ra  de p robetas ex tra ídas de u n a  b a rra  forjada y lam inada  

su m in is trad as  por la  firm a FAE [25], se seleccionó uno  de los PTH 

estud iados en  las m u estra s  an terio res p a ra  lograr hom ogeneizar y refinar 

los granos de e s ta s  probetas. El m ateria l sum in istrado  consistió  en discos 

de 30 mm de diám etro y 5 m m  de espesor, con la  com posición quím ica de 

la  Tabla II. E s tas  p robetas  fueron denom inadas C.

2.2. Equipo de hidruración y tratam ientos térm icos.

Las e tap as  de los d istin tos PTH realizados, se llevaron a  cabo en  u n  

equipo tipo Sieverts, el cual cu en ta  con u n a  cám ara  de h idru ración  

com puesta  de u n  tubo  de cuarzo de 500 m m  de longitud y 25 m m  de 

diám etro  y de u n  balón que a c tú a  como cám ara  adicional; los cuales se 

en cu en tran  conectados a  u n  s istem a de alto vacío y a  u n  s is tem a de 

inyección de hidrógeno a  p resiones inferiores a  850 torr. Un horno 

deslizable su m in is tra  tem p era tu ra  al sistem a.

Un esquem a del equipo tipo Sieverts se m u e stra  en la  F igura 10
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Tubo de Cuarzo

MI Medidor de Presión
M2 Medidor de Vacío 1
M3 Medidor de vacío 2
M4 Medidor cátodo frío
Al Cámara adicional
A2 Bomba mecánica
A3 Bomba turbomolecular

-txj- - 00-

V - « Y

J ”
V-6---txj--

P urga 
d e  H2

Figura 10: Esquema del reactor de hidruración.

-1X3-

Salid* 
de H 2 0

2.3. Preparación de Muestras

Previo a  ser som etidas a  los diferentes PTH, la  superficie de las 

m u estra s  fue d esb as tad a  con papel esm eril h a s ta  g ranulom etría  600, p a ra  

elim inar la  con tam inación  superficial y la  cap a  de óxido. Luego, las 

m u estra s  se desengrasaron  con tricloroetileno y, por últim o, fueron 

en juagadas con ag u a  destilada. El m aterial fue medido, pesado con u n a  

b a lanza analítica  (±10 5g) e in troducido inm ediatam ente en la cám ara  de 

h idruración , donde se realizó vacío h a s ta  a lcanzar u n a  presión  del orden 

de 10-5 torr.

2.4. Microestructuras de Partida

• C I.l: Las m u estra s  A y B fueron som etidas a  u n  tra tam ien to  

térm ico en  vacío a  u n a  tem p era tu ra  de 1050°C, dentro  del cam po (3, 

d u ran te  30 m inutos, con enfriam iento en horno.

La m icro estru c tu ra  lam inar ob ten ida consiste  de paquetes  form ados 

por g ruesas p lacas a  a lte rn ad as  con finas lám inas de fase p. Estos 

p aquetes  e s tá n  ub icados dentro  de los g randes ex granos de la  fase p
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p re se n te s  a  a lta  te m p e ra tu ra . A dem ás, com o se ob serv a  en  la  F ig u ra  11, 

los ex b o rd es  (3 ap a rec en  reem p lazad o s po r u n a  fran ja  c o n tin u a  de fase  a .

Figura 1 1 : M icroestructu ra  de la  m u estr a  C I-1, (a) M icroscopio  óptico , (b) 
M icroscopio e lec trón ico  de barrido.

• CI.2: Las m u e s tra s  C h a b ía n  sido so m etid as  a  los s ig u ien tes  p a so s  

p o r la  firm a FAE:

1. F orja  en  (3, co m p le tad a  en  el cam po (a+(3).

2. L am inación  en  calien te  a  975°C , en  el cam po (a+(3).

3. Recocido a  705°C  d u ra n te  2 h o ra s  y en friam ien to  en  aire.

Tal com o se m u e s tra  en  la  F ig u ra  12, la s  m u e s tra s  p re se n ta b a n  u n a  

m a c ro e s tru c tu ra  no  un ifo rm e. E n  to d a s  la s  secc iones de la  b a r ra  se 

observ aro n  d o s  reg iones que, a  b a ja  m agnificación , se d ife renc iaron  com o 

G (gruesa) y F (fina).
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Figura 12: M icroestru ctu ra  de la  m u estr a  CI-2. S e  ob servan  d o s zo n a s  b ien
m a rca d a s (F y  G).

E n la  F ig u ra  13 se o bserva  que  la  m ic ro e s tru c tu ra  es m á s  un ifo rm e 

y eq u iax iad a  en  la  zo n a  F q u e  en  la  zo n a  G p a ra  to d a s  la s  m u e s tra s  

e x tra íd as  de  la  b a r ra  de sección  c ircu la r. La fase  a  se m u e s tra  en  las  

m icrografías  de u n  gris claro , en  ta n to  q u e  los g ran o s  de fase p son  

aquello s en  to n o s  gris oscu ro .

Figura 13: M icroestructu ra  de la  m u estr a  CI-2. (a) zo n a  F y  (b) zo n a  G (ver
Figura 12).
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Figura 14: M icrografías to m a d a s m ed ia n te  MEB. (a) zo n a  F y  (b) zo n a  G

2.5. Procesos Termohidrogenantes.

Los p a rá m e tro s  de ensayo  u tilizad o s en  los d is tin to s  PTH que se 

rea liza ro n  en  e s te  trab a jo , se eligieron ten ien d o  en  c u e n ta  los re su lta d o s  

en co n trad o s  en  la  bibliografía.

Uno de los d a to s  m á s  im p o rtan te s , ap o rtad o  po r T.Y. Fang  y W.H. 

W ang [6], fue el de m a n te n e r  u n a  a tm ó sfe ra  con  u n a  p res ió n  de h idrógeno  

d u ra n te  el tra ta m ie n to  de descom posición  con  el fin de ev itar la  fo rm ación  

de la  fase a  en  b o rd es  de los ex g ran o s  (3.

A d ife renc ia  de lo realizado  po r F ang  y W ang [6], en  e ste  trab a jo  se 

decidió u tiliz a r la s  p re s io n es  de equilibrio  p a ra  c a d a  e ta p a  de los PTH con 

el objeto de no  a lte ra r  el con ten ido  de H del m ate ria l.

E n  la  b ib liografía  no se h a n  en co n trad o  c u rv a s  de p res ió n  de 

equilibrio  v e rsu s  co n cen trac ió n  de H en  func ión  de la  te m p e ra tu ra  p a ra  la 

a leación  TÍ-6A1-4V; en  cam bio  sí ex iste  p a ra  el Ti pu ro . Se u tilizó  en to n ces , 

u n a  c u rv a  ex p erim en ta l confecc ionada  con  d a to s  de en say o s  previos que  

fueron  rea lizados en  n u e s tro  labo ra to rio  y de p u n to s  o b ten id o s  en  a lg u n as  

e ta p a s  de los tra ta m ie n to s  rea lizados en  el p re se n te  trab a jo . E s ta  c u rv a  se 

m u e s tra  en  la  F ig u ra  15.
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ATOMIC PERCENT H

Figura 15: Isotermas de presión vs composición para el sistema Ti-H [26]. Se 
señala la curva correspondiente al TÍ-6A1-4V confeccionada con datos

experimentales.

En el p resen te  trabajo  se estud iaron  dos procesos 

term ohidrogenantes. El esquem a de los m ism os se indica en  la  F igura 16.
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Figura 16: Esquema de las distintas etapas de los PTH.

2.5 .1 . Hidrogenación

La hidrogenación de las m u estra s  se llevó a  cabo a  u n a  tem p era tu ra  

de 600°C. Previam ente se realiza u n  desgasado del s istem a en alto vacío 

dinám ico a  u n a  tem p era tu ra  de 650°C d u ra n te  30 m inutos. La can tidad  

de H que se in troduce dentro  de la  cám ara  se calcu la  de la  siguiente 

m anera:

bPltorr] = mvlS]x62.364xTamb[K'[xF 
2Vcam[/]x47.867

La carga se realiza llenando el balón y la  cám ara  con la  p resión  de H 

n ecesaria  p a ra  a lcanzar la fracción requerida, m ás la  p resión  de equilibrio 

a  600°C. Luego, se a ísla  el balón, se realiza vacío en la  cám ara  que 

contiene la  m u e stra  y se la  in troduce dentro  del horno. Al llegar la  

m u estra  a  600°C, se llena la cám ara  con el hidrógeno contenido en el 

balón. La m u estra  se deja a  e sa  tem p era tu ra  d u ran te  u n a  de term inada 

can tidad  de h o ras  p a ra  perm itir la  hom ogeneización del H en  todo el 

volum en de la  m u estra . El tiem po necesario  p a ra  que el H d ifunda se 

calcu la  m ediante la  siguiente ecuación:

x^t =-j^-[seg] donde D = 7.77xl0-7cm2/seg para 600°C [27]

F inalm ente las m u estra s  se llevan a  tem p era tu ra  am biente 

enfriando ráp idam ente  con u n  flujo de aire, sobre el tubo  de cuarzo, p a ra
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evitar el ingreso de H d u ran te  e s ta  etapa. La concentración  de H dentro  de 

la  m u estra  se determ inó m idiendo la diferencia de peso de las m ism as u n a  

vez sacad as  del horno.

2 .5 .2 . PTH con descom posición eutectoide (PTH-A).

Este PTH se realizó en dos m u estra s  A con u n a  m icro estru c tu ra  de 

p a rtid a  C I.l y con d is tin tas  fracciones de H:

o Probeta A l: f=  0,5 H /Ti 

o Probeta A2: f = 0,3 H /Ti

Las condiciones y parám etros experim entales del PTH aplicado a  la 

p robeta  Al fueron seleccionados a  p a rtir  de da tos de la  lite ra tu ra . 

Teniendo en cu e n ta  los resu ltad o s obtenidos p a ra  e s ta  m u estra , algunos 

de los parám etros fueron m odiñcados p a ra  aplicarlos a  la  m u estra  A2.

2 .5 .2 .1 . Solubilización en fase |3.

U na vez h idrogenadas las m u estra s  fueron som etidas a  u n  

tra tam ien to  de solubilización en  fase p. La probeta  A l fue llevada a  850 °C 

d u ra n te  30 m inutos, m anten iendo  u n a  atm ósfera  de hidrógeno con u n a  

presión  aproxim ada de 700 torr. P ara  la  p robeta  A2 se utilizó u n a  

tem p era tu ra  de solubilización de 870 °C, con u n a  presión  de H 

aproxim ada de 290 torr.

2 .5 .2 .2 . Descom posición eutectoide.

La descom posición eutectoide se llevó a  cabo a  u n a  tem p era tu ra  de 

600°C, u tilizando tam bién  u n a  atm ósfera de H con u n a  presión 

correspondien te  a  la  de equilibrio p a ra  cada  u n a  de las fracciones de H /Ti. 

P ara  llegar a  la tem p era tu ra  a  la  cual se realizó la  descom posición 

eutectoide, se u tilizaron  d is tin tas  velocidades de b a jad a  de tem pera tu ra . 

En el caso de la  m u estra  A l se hizo a  5 °C /m in , m ien tras  que p a ra  la  A2 

la  velocidad aproxim ada fue de 9 °C /m in . Al m ism o tiem po que descendía
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la  tem p era tu ra , se fue extrayendo hidrógeno de la  cám ara  h a s ta  alcanzar 

la  p resión  de equilibrio a  600°C. Las presiones de equilibrio p a ra  e s ta  

tem p era tu ra  fueron de «110 to rr en  el caso A l y «19 to rr p a ra  la  A2. Los 

tiem pos de descom posición eutectoide utilizados fueron de 8 h s  p a ra  la Al 

y 18 h o ras  p a ra  la  A2.

2 .5 .2 .3 . Deshidrogenación.

P ara  la  e tap a  de deshidrogenación, se elevó la  tem p era tu ra  de las 

m u estra s  h a s ta  675 °C, al m ism o tiem po que se h ac ía  vacío en  la  

cám ara  h a s ta  alcanzar u n  vacío dinám ico del orden  de 10 5 torr. Las 

m u estras  se dejaron en vacío d u ra n te  15hs p a ra  a seg u ra r la  to tal 

extracción del hidrógeno contenido en  la  m u estra , previam ente 

incorporado d u ran te  el PTH. El enfriam iento se realizó al aire, bajo alto 

vacío, re tirando  el horno  de la  cám ara.

2.5 .3 . PTH con formación de m artensita a "  a través 
del tem plado (PTH-B).

Las m u estra s  que se cargaron  fueron:

o P robeta B: 0,35 % H/Ti (lám ina de espesor » 300 jam)

o Probeta B l: 0 ,35 % H /Ti (lám ina de espesor » 300 jim)

o P robeta B2: 0,5 % H/Ti

o Probeta B3: 0,3 % H /Ti

Las p robetas B y B l h ab ían  sido h idrogenadas p a ra  u n  

trabajo  an terio r realizado en el laboratorio  de daño por hidrógeno 

(UAM-CAC). En la  p resen te  tesis  fueron u tilizadas p a ra  com probar 

si es necesario  incluir la  e tap a  de envejecim iento en los PTH o 

a lcanza con d esh id ru ra r m u estra s  h idrogenadas p a ra  lograr el 

refinam iento m icroestructu ra l, ta l como afirm an Niinomi y 

colaboradores (ver 1.2.2)
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2 .5 .3 .1 . Soliibilización y templado.
Las m u estra s  se llevaron a  u n a  tem p era tu ra  de solubilización en 

fase p a  850°C y se tem plaron  en agua, obteniéndose de e s ta  m an era  u n a  

e s tru c tu ra  m arten sítica  a ”. Las p robetas se encap su la ro n  con el fin de que 

no perd ieran  el H retenido en  la e s tru c tu ra .

2 .5 .3 .2 . Descom posición isotérm ica.

A la p ro b e ta  B, no se le hizo tra tam ien to  de descom posición 

isotérm ica, sino que, luego de tem plada se le realizó d irectam ente el 

proceso de deshidrogenación.

Al resto  de las m u estra s  se le hizo u n  tra tam ien to  de 

descom posición iso térm ica a  600°C, m anten iendo  u n a  atm ósfera  de 

hidrógeno. Las presiones de equilibrio u tilizadas fueron  135 to rr p a ra  la  

m u estra  B l, 40 to rr p a ra  la  B2 y 15 to rr p a ra  la  B3.

2 .5 .3 .3 . Deshidrogenación

P ara la  e tap a  de deshidrogenación, se llevaron las m u estra s  h a s ta  

u n a  tem p era tu ra  de 675 °C, al m ism o tiem po que se h ac ía  vacío en la  

cám ara  h a s ta  a lcanzar u n  vacío dinám ico del orden de 10 5 torr. Las 

m u estra s  se dejaron en vacío d u ran te  15 h s  p a ra  aseg u rar la to tal 

extracción del hidrógeno contenido en la  m u estra . El enfriam iento se 

realizó al aire, bajo alto vacío, re tirando  el hom o de la  cám ara.

2.5 .4 . PTH en la muestra C.
Teniendo en  cu en ta  que de los dos PTH desarro llados el que 

p resen tó  u n  resu ltado  m ás favorable a  la  m odificación m icroestruc tu ra l 

fue el PTH-A, se decidió ap licar este proceso a  las m u estra s  C. La 

m icro estru c tu ra  de p a rtid a  de e s ta s  m u e stra s  fue la  CI.2.
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Se realizaron dos m uestras:

P robeta  C l: 0,48 H /Ti 

o H idrogenación a  600°C (más 8 h s  de difusión a  esa  

tem peratura), 

o Solubilización en fase p (870°C y «550 torr). 

o Descom posición eutectoide a  600°C (18 h s  y =70 torr) 

o D eshidrogenación a  675°C d u ran te  18 hs.

• P robeta C2: 0,24 H /Ti

o H idrogenación a  600°C h a s ta  llegar a  u n a  

concentración  de 0.24H /TÍ (m ás 18hs de difusión a  esa  

tem peratura), 

o Solubilización en fase p (870°C y = 210 torr). 

o D escom posición eutectoide a  600°C (18-20hs y «28 

torr).

o D eshidrogenación a  675°C d u ran te  18-20 hs.

2 .5 .5 . Resumen de los PTH

E n la  Tabla III se resum en  las condiciones de los PTH utilizados en 

el p resen te  trabajo.

Muestra Fracción
(H/Ti)

Tratamiento

A l 0,5
Hidrogenación (600°C) + Solubilización en p (850°C 
y 700 torr) + Descomposición eutectoide (600°C y « 

llOtorr) + Deshidruración (675°C)

A2 0,3
Hidrogenación (600°C) + Solubilización en p (870°C 
y 290 torr) + Descomposición eutectoide (600°C y 

«19 torr)+ Deshidruración (675°C)

B 0,35 (lámina)
Hidrogenación (600°C) + Solubilización en p 

(850°C) + Templado (en agua) + Deshidruración 
(675°C)
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B1 0,35 (lámina)

Hidrogenación (600°C)+ Solubilización en p 

(850°C)+ Templado (en agua) + Descomposición 
Isotérmica (600°C y «135 torr) + Deshidruración 

(675°C)

B2 0,5

Hidrogenación (600°C)+ Solubilización en (i 

(850°C)+ Templado (en agua) + Descomposición 
Isotérmica (600°C y »40 torr) + Deshidruración 

(675°C)

B3 0,3

Hidrogenación (600°C)+ Solubilización en p 

(850°C)+ Templado (en agua) + Descomposición 
Isotérmica (600°C y »15 torr) + Deshidruración 

(675°C)

CI 0,48
Hidrogenación (600°C) + Solubilización en P (870°C 
y 550 torr) + Descomposición eutectoide (600°C y 

»70 torr)+ Deshidruración (675°C)

C2 0,24
Hidrogenación (600°C) + Solubilización en p (870°C 

y 210 torr) + Descomposición eutectoide (600°C y 
«28 torr)+ Deshidruración (675°C)

Tabla III: Resumen de los PTH realizados.

2.6. Análisis Metalográficos

La caracterización de las m u estra s  se realizó m edian te  m icroscopía 

óptica y electrónica. La superficie de las m u estra s  fue d esb astad a  

m ecánicam ente con papeles abrasivos de granulom etría  220, 320, 400 y 

600. El pulido se com pletó con cenizas de dicrom ato de am onio en u n  

paño em bebido en  u n a  solución m uy d ilu ida de HF y se atacó  con u n a  

solución de 5% de peróxido de hidrógeno, 2% HF (50%) y agua destilada. 

El exám en de las m u estra s  se realizó en  u n  m icroscopio O lym pus modelo 

BX60M  con u n  aum ento  m áxim o de 500X. Las m u estra s  fueron 

exam inadas en  u n  m icroscopio electrónico de barrido (MEB) Philips 

modelo quanta  200.

Con el objeto de v isualizar el tam año  de grano obtenido posterior al 

PTH y la  repartición  de las fases a  y p en la  m icroestruc tu ra , se
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p rep araro n  lám inas delgadas de la  m u estra  A l a  p a rtir  de discos de 3 m m  

de diám etro, cortados en  u n a  m áq u in a  de electroerosión y pulidos 

electroquím icam ente en  u n  equipo de doble je t  m arca  Fischione 120 en 

u n a  solución de 55% de m etanol, 35% de b u tan o l y 10% de ácido 

perclórico a  -35°C. Las observaciones de las lám inas se hicieron en u n  

fflief8§e8pi8 deetránies de trsnim isiéñ (MET) Phillips CM2ÜÓ operado a
200 kV y equipado con u n  s is tem a EDAX-DX4, m edian te  el cual se 

determ inó la  com posición quím ica de las fases por m icroanálisis de rayos 

X dispersivo en  energía (EDS).

La determ inación de las fases p resen tes  se realizó por difractom etría 

de rayos X u tizando u n  difractóm etro Phillips PW3710.

2.7. Ensayos de tracción  

2.7 .1 . Probetas

Se p rep araro n  2 grupos de p robetas de tracción, a  las cuales se les 

realizó los PTH descrip tos an terio rm ente. La denom inación de las m ism as 

fue, p a ra  las m u e stra s  con m icro estru c tu ra  inicial C I.l:

• PT-CI1: probeta  sin  tra tam ien to .

• PT-A: probetas  con tra tam ien to  A

o H idrogenación a  600 °C h a s ta  tener u n a  concentración  de

0 ,31H /T i (más 7 2hs de difusión a  e sa  tem peratura), 

o Solubilización en fase (3 (870°C y = 330 torr). 

o Enfriam iento desde la  tem p era tu ra  de solubilización a  la  de 

descom posición eutectoide de » 9°C /m in . 

o Descom posición eutectoide a  600°C (18-20hs y «20 torr). 

o D eshidrogenación a  675°C d u ran te  18 hs.

• PT-B: p robetas con tra tam ien to  B.

o H idrogenación a  600°C h a s ta  ten e r u n a  fracción 0.3H /TÍ (más 

7 2hs de difusión a  e sa  tem peratura).
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s  Solubiligaeiófi en  fase B (870?C). 

o Tem plado en agua.

o Descom posición isotérm ica a  600°C (18-20hs y »14 torr).

o D eshidrogenación a  6 7 5 °C d u ran te  18 hs.

Las p robetas  de tracción  fueron confeccionadas m ediante u n  

m ecanizado posterior al PTH, y las d im ensiones fueron ad ap tad as  de la  

no rm a ASTM E-8. En la  se F igura 17 m u estra  u n  esquem a de las p robetas 

de tracción.

EO

i
£

* > '•I -M¡

Figura 17: Esquema de las probetas de tracción confeccionadas según norma 
ASTM E-8 para las m uestras PT-CI.l, PT-A y PT-B.

2.7 .2 . Condiciones de Ensayo

Los ensayos de tracción  se realizaron en  u n a  m áq u in a  de ensayo 

un iversal m arca  Shim adzu de capacidad  m áxim a 100KN, modelo AG. P ara 

m edir la elongación se utilizó u n  extensóm etro  m arca  Shim adzu modelo 

SG 10-10, am bos trazab les a  p a tro n es in ternacionales. La velocidad de 

desplazam iento  u tilizada fue de 0,5 m m /m in . La reducción en  área  en  la  

estricción se midió d irectam ente sobre las p robetas  frac tu rad as  por medio 

de u n  m icroscopio com parador Mitutoyo (con u n  error de 5|am).
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2.8 . Resumen de las probetas confeccionadas

P ro b eta T r a ta m ie n to

C l.l
Solubilización 1050°C (30 min) + Enfriamiento en

homo

CI.2
Forjada y Laminada con macroestructura 

inhomogénea

A l Cl.l + PTH-A (0,5H/Ti)

A2 Cl.l + PTH-A (0,3H/Ti)

B

Lámina (0,35H/Ti) + Solubilización en (3 (850°C, 30 
min) + Templado (en agua) + Deshidruración 

(675°C)

B1 Lámina (0,35H/Ti) +PTH-B

B2 Cl.l + PTH-B (0,5H/Ti)

B3 Cl.l + PTH-B (0,3H/Ti)

C1 CI.2 + PTH-A (0,5H/Ti)

C2 CI.2 + PTH-A (0,3H/Ti)

PT-CI.l Probeta Tracción con CI. 1

PT-A Prob. Tracc. C l.l + PTH-A (0,3H/Ti)

PT-B Prob. Tracc. C l.l + PTH-B (0,3H/Ti)

Tabla IV: Resumen de todas las probetas tratadas.



CAPITULO 3. 
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3.1. Caracterización m icroestructural de las m uestras 
som etidas a los PTH.

3 .1 .1 . Probetas con PTH-A.

La ap licac ión  del PTH-A, ta n to  a  la  m u e s tra  A l com o a  la  A2, 

condu jo  a  u n  g ran  re finam ien to  de la  m ic ro e s tru c tu ra . Al o b serv ar la  

m u e s tra  A l (0,5 H /Ti) su p erfic ia lm en te  (F igura 18), se  tien e  u n a  

d is trib u c ió n  h o m ogénea  de fina  fase a  (gris claro) y fase  p (gris oscuro).

Figura 18: M icrograiías ó p tica s  de la  m u estr a  A l en  la  su perficie

E n u n  co rte  tra n sv e rsa l, se tiene  u n a  m ic ro e s tru c tu ra  m u y  fina  

c o m p u es ta  ta m b ié n  de fases  a y  P; lo cu a l n o s  in d ica  que  el p roceso  se 

llevó a  cabo  en  todo el vo lum en  de la  m u e s tra  (F igura 19). E n  este  caso , 

los b o rd es  de ex g ran o s  p fu e ro n  reem p lazad o s po r u n a  d e lgada  c ap a  

d isc o n tin u a  de fase a  qu e  se a lte rn a  con  zo n as  b ifás icas  de a  y p, pero  que 

p re s e n ta  u n a  m en o r d e n s id a d  de fase p resp ec to  del re s to  de la  

m ic ro e s tru c tu ra , com o tam b ién  p u ed e  verse  en  la  F ig u ra  19. Por lo ta n to , 

si b ien  e ste  tra ta m ie n to  no  elim inó co m p le tam en te  la s  c a p a s  de fase a  

p rec ip itad a  en  b o rd es  de los ex g ran o s  p, la s  redu jo  en  e sp eso r y  la s  volvió 

d isco n tin u as . E n  la  F ig u ra  20  se m u e s tra  u n a  m icrografia  to m a d a  

m ed ian te  m icroscopio  e lectrónico  de b a rrid o  (MEB) donde se p u ed e  

a p re c ia r  que  la  fase  a  en  b o rd es  de ex g ran o s  p no  es  c o n tin u a  sino  qu e  se 

e n c u e n tra  frag m en tad a .
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Figura 19: M icrografía ó p tica  d e corte tra n sv ersa l en  la  p rob eta  A l

Figura 20: Im agen  MEB de u n  borde de grano de la  m u estr a  A l.

Como se m encionó  en  2 .5 .2 , los p a rá m e tro s  p a ra  rea liza r el PTH en  la 

m u e s tra  A l fu e ro n  m odificaciones de e s tu d io s  p revios sobre  p ro ceso s  

te rm o h id ro g en an te s  e n co n trad o s  en  la lite ra tu ra . C on el objeto de 

a se g u ra r  qu e  la  so lubilización  se llevaba a  cabo  en  el cam po  (3, y no en  el 

cam po  (3+5 (ver F ig u ra  7), se elevó la  te m p e ra tu ra  de so lubilización  de 

850°C  a  870°C  y se bajó la  co n cen trac ió n  de h id rógeno  en  la  red  a  0 ,3  

H /T i. Por o tro  lado, se a u m en tó  la  velocidad de en friam ien to  de 5 °C /m in  a  

9 °C /m in  p a ra  p a s a r  m á s  ráp id am en te  po r el cam po  bifásico  m encio n ad o  

an te r io rm en te , tra ta n d o  de ev itar la  p rec ip itac ión  de h id ru ro  en  los b o rd es  

de g rano  (3 en  e s ta  e ta p a  del PTH. E s ta s  cond iciones fu e ro n  la s  qu e  se 

ap licaro n  a  la  p ro b e ta  A2.

45



E n  la  m u e s tra  A2 (0,3 H /Ti) el PTH tam b ién  se p rodu jo  en  todo el 

vo lum en  de la  m u e s tra . Se ob tuvo  u n a  d is trib u c ió n  m u y  fina  de fa ses  a  y 

P, com o p u ed e  verse  en  la  F ig u ra  21, y al igual que  en  la  m u e s tra  A l, el 

re fin am ien to  de la  m ic ro e s tru c tu ra  fue n o tab le  si se  lo c o m p ara  con  el 

ta m a ñ o  de la s  fa ses  previo a  e ste  PTH.

Figura 21: M icrografías ó p tica s  de la  m u estr a  A2

E n el caso  de e s ta  m u e s tra , la  c a p a  de fase a  p re sen te  en  los b o rd es  

de ex g ran o s  (3, previo al PTH, tam poco  se elim inó po r com pleto; pero , de 

la  m ism a  m a n e ra  que  ocurrió  en  la  m u e s tra  A l se la  red u jo  en  e sp eso r y 

se la  volvió d isc o n tin u a  (F igura 22).

Figura 22: M icrografia M O de la  m u estr a  A2 con  u n  borde de grano d isco n tin u o .
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E n la  F ig u ra  23, to m a d a  m ed ian te  MEB, se o b serv a  la  

m ic ro e s tru c tu ra  re fin ad a  de la  m u e s tra  A2 y la  d isco n tin u id ad  p re se n te  en  

los ex b o rd es  de g rano  (3, que  p rev iam en te  se e n c o n tra b a n  fo rm ados po r 

u n a  lín ea  de fase  a  c o n tin u a .

Borde de grano compuesto 
de fase a, que pierde 
continuidad.

Figura 23: Foto obtenida m ediante MEB de la probeta A2.

Si b ien  en  la s  d o s  m u e s tra s , A l y A2, se tuvo  u n a  p artic ió n  de la  

fase a , o b servando  a  m ayores a u m e n to s  (F igura 20 y  F ig u ra  23) la 

m ic ro e s tru c tu ra  de la  m u e s tra  A2 tiene  u n a  a p a rien c ia  m u ch o  m á s  

ac icu la r que  la  m u e s tra  A l.

La evolución m ic ro e s tru c tu ra l p a ra  la s  d is tin ta s  e ta p a s  del PTH-A 

p o d ría  se r exp licada  m ed ian te  la  a y u d a  del d iag ram a  de fa ses  del s is tem a  

Ti-6Al-4V-xH (F igura 7). P a ra  la s  co n cen trac io n es  a lc a n z a d a s  d u ra n te  la  

h id rogenación  a  600°C  -  0 ,3  H /T i (~23 % at) y 0 ,5  (~33 % at)- la s  fases  

p re se n te s  al final de e s ta  e ta p a  son  oc+Ph +8.

El re finam ien to  en  la m ic ro e s tru c tu ra  es  el p ro d u c to  q u e  se ob tiene  

del p roceso  de descom posición  eu tec to ide  que  com ienza  a  p ro d u c irse  

d u ra n te  el en friam ien to  d esd e  la  te m p e ra tu ra  de so lub ilización  en  p y 

concluye a l fina lizar el tra ta m ie n to  iso térm ico  a  600°C . D u ra n te  este  

en friam ien to , y al p a s a r  po r el cam po de dos fa ses  (P+5), p rec ip ita rían  

h id ru ro s  en  b o rd es  de ex g ran o s  p y tam b ién  d en tro  de ellos. Debido a  la  

g ran  can tid ad  de H que posee la  m u e s tra , e s to s  h id ru ro s  te n d ría n  u n
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tam año  considerable y ac tu a rían  como núcleos p a ra  el posterior 

crecim iento de los p roductos de descom posición eutectoide.

D uran te  la  descom posición eutectoide se produce la  reacción (3h -> 

a+5. Según el pseudo  d iagram a de equilibrio Ti-6Al-4V-xH (Figura 7), a  

600°C coexisten cx+|3h+S. A m edida que p asa  el tiem po a u m en ta  la  

can tidad  de a+5, m ien tras  que d ism inuye la  can tidad  de pn sin  

descom poner. C uando con el tiem po toda  la  reacción eutectoide se 

com pleta, queda  (3h residual sin  descom poner em bebida en  el eutectoide 

a+5, a  fin de equilibrar la  fracción en volum en de a /p  p resen te  en  la  

aleación a  600°C.

En la deshidrogenación, los h id ru ro s  precipitados probablem ente 

transfo rm en  a  a  (fase o scu ra  en las  m icrografías MEB). D uran te  e s ta  

e tap a  de extracción de hidrógeno, la  fracción de fase P se estabiliza por la 

p resencia  de vanadio h a s ta  a lcanzar la  fracción a / p  en volum en requerida 

a  e sa  tem p era tu ra  en  el TÍ-6A1-4V.

En e s ta s  m u estras , existen zonas de fase a  que se form arían  en 

d is tin tas  e tap as  del PTH. O bservando las m icrografías MEB de la  F igura 

24 la  fase gris o scu ra  sería  la  fase a  que proviene de la  descom posición del 

h id ru ro  d u ran te  la  deshidrogenación y la  fase gris c lara  co rrespondería  al 

producto  de descom posición eutectoide. Debido a  que ni el V ni el Al 

form an h id ru ro s  estab les a  tem p era tu ras  del orden de 600°C, es razonable 

suponer que los h id ru ro s  con tengan  b a jas  concentraciones de Al y V, y 

por lo tan to , d u ran te  la  deshidrogenación transfo rm en  a  fase a , ta l como 

explica Kerr en  su  trabajo  [7]
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Producto de la 
descomposición 

eutectoide.

Fase a proveniente de 
la deshidrogenación

r i e l  h i H n i r n

Figura 24: C om paración  de la  m u estr a  A l con  la  A2. (a) y  (b), m u estr a  A l; (c) y
(d), m u estr a  A2.

E n la  m u e s tra  A2 la  co n cen trac ió n  de h id rógeno  es m en o r que  en  la 

m u e s tra  A l, p o r lo que  h a b r ía  m en o r c a n tid a d  de h id ru ro s  p rec ip itad o s  

d u ra n te  el en friam ien to  d esd e  la  te m p e ra tu ra  de so lub ilización  a  la  de 

descom posición  eu tec to ide , ta n to  en  los b o rd es  de los ex g ran o s  p com o en  

el in te rio r de ésto s . De e s ta  form a, los p ro d u c to s  de descom posición  

eu tec to id e  o c u p a r ía n  m á s  espacio  d en tro  del vo lum en  de la  m u e s tra , com o 

se o b serv a  en  la  F ig u ra  24. C om p aran d o  la s  fotos a) con  c) y b) con  d) se 

o b serv a  qu e  la  fase  g ris o sc u ra  (fase a  qu e  se fo rm aría  po r 

d esh id ro g en ac ió n  del h id ru ro ) o cu p a  m ayor superfic ie  p a ra  la  p ro b e ta  A l 

que  p a ra  la  A2.
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M edian te  e s to s  tra ta m ie n to s  no  se elim inó p o r com pleto  la  p re sen c ia  

de los b o rd es  de los ex g ran o s  p, pero  sí fu e ro n  frag m en tad o s  y 

d ism in u id o s  en  esp eso r. M ediante e s to s  PTH, que  p re s e n ta n  u n a  e ta p a  de 

so lub ilización  en  p, se r ía  im posib le  e lim in ar po r com pleto  e s ta  c o n tin u id a d  

de la  fase a . E sto  se d eb ería  a  la  p rec ip itac ió n  de h id ru ro s  (que luego 

tra n s fo rm a n  en  a  d u ra n te  la  desh id rogenación) al p a s a r  po r el cam po 

bifásico  (p+5), d u ra n te  el en friam ien to  h a s ta  la  te m p e ra tu ra  de 

descom posic ión  (ver F ig u ra  7). Ni s iq u ie ra  el a u m en to  en  la  velocidad  de 

en friam ien to  log ra  e lim in ar su  p resen c ia , y a  que  en  e ste  trab a jo  se 

p ro b a ro n  dos velocidades d ife ren tes  (5 °C /m in  p a ra  la  m u e s tra  A l y 

9 °C /m in  en  el caso  de la  m u e s tra  A2) y  en  am b o s caso s  se observó fase  a  

en  los b o rd es  de los ex g ran o s  p.

M ediante m icroscop ía  e lec trón ica  de tra n sm is ió n  (MET) se identificó 

y de te rm in ó  el ta m a ñ o  de los g ran o s  de la s  fa ses  a  y  p. P a ra  ello, se 

p re p a ra ro n  lá m in a s  d e lg ad as  de la  m u e s tra  A l, y se la s  analizó .

Se p u d o  e s tab lece r que  la  fase P tiene  u n  ta m a ñ o  de 150 -  200  nm , 

m ie n tra s  que  los g ran o s  de fase a  v a ría n  desde  u n  ta m a ñ o  del o rd en  de 

150 n m  h a s ta  u n  ta m a ñ o  del o rd en  del m icrón . E sto  p u ed e  verse  en  la s  

F ig u ra  25 y  F ig u ra  26.

Figura 25 . M icrografia MET (cam po claro) de la  fa se  (3 p rec ip itad a  dentro de u n a
m atriz de fa se  a.
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Figura 26: G ranos a  y  p de u n a  im agen  de MET (cam po claro).

La fase (3 p re se n ta  u n  a lto  con ten ido  de vanad io , del o rd en  del 17%, 

y p re se n ta  u n  bajo  con ten ido  de a lum in io , con  valores del o rd en  del 2%. 

La fase a  qu e  ro d ea  los g ran o s  p tiene  u n  m ayor con ten id o  de Al y m u y  

bajo con ten ido  de V. A su  vez, la  fase p p u ed e  se r id en tificad a  m ed ian te  el 

con ten ido  de u n  2 a  3% de Fe, e lem en to  que  no se d e tec ta  en  la  fase a 

(F igura 27 y F ig u ra  28).

La p re sen c ia  de g ran o s  de fase p, con  u n  ta m a ñ o  de 150-200  nm , en  

b o rd es  de los p eq u eñ o s  g ran o s  a  im p ed irían  que  é s to s  c rezcan  

p rod u c ien d o , de e s ta  m a n e ra , u n  g ran  re finam ien to  de la s  fases.
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L a b e l  A:

Figura 27: Espectro EDS característico de la fase p.

L a b e l A:

AIKa

JLJL*

T Ka

J  Ka
riKb

Kb

2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00

Figura 28: Espectro EDS característico de la fase a.

3.1 .2 . Probetas con PTH-B.
M ediante difracción de rayos X se verificó que, luego del tem plado, 

las m u estra s  del grupo B p resen tab an  las fases a ” y Ph. La e s tru c tu ra  

m artensítica  ob ten ida luego del tem ple se m u estra  en la  F igura 29.
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Figura 29: M icroestructu ra  p resen te  luego  del tem p le , (a) m icroscop io  óptico , (b)
m icroscop io  e lectrón ico  de barrido.

La m u e s tra  B fue som etida, luego de la  h id ro g en ació n  y el tem plado , 

a  u n  p roceso  de d esh id rogenac ión . Como re su ltad o , se obtuvo en  e s ta  

m u e s tra  u n a  d is trib u c ió n  de fase p en  u n a  m a triz  de fase a  ac icu la r. Si 

b ien  la  p a rtic ió n  de la s  a g u jas  de m a r te n s i ta  fue im p o rtan te , com o p u ed e  

verse  a l c o m p ara r  la s  F ig u ra  2 9 (a y b) y  la  F ig u ra  30(a  y b), la  fase  a c icu la r 

sigue e s ta n d o  p re sen te . E n  la  F ig u ra  30(c) se ve la  m orfología de la s  fases 

m ay o rita riam en te  ac icu la r a u n q u e  de u n  ta m a ñ o  co n sid e rab lem en te  

m en o r que  la s  a g u ja s  q u e  co n fo rm ab an  la  m u e s tra  de la  c u a l se partió .
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Figura 30: M icrografia de la  p rob eta  B. (a) m icroscop io  óptico , (b) y  (c) MEB

La m u e s tra  B l ,  luego del tem p lado  fue so m etid a  a  u n  tra ta m ie n to  

de descom posición  iso te rm ica. Como re su ltad o  se obtuvo u n  refinam ien to  

en  la  m ic ro e s tru c tu ra , a u n q u e  en  a lg u n as  zo n as  de la  m u e s tra  se p u ed en  

d iv isar a g u ja s  (F igura 31a). E n  e s ta  m u e s tra  se p u d o  o b serv ar tam b ién  

q u e  los b o rd es  de ex g ran o s  p co m p u esto s  de fase a  no  fu e ro n  b o rrad o s  

co m p le tam en te  (F igura  31b). M ediante m icroscop ía  e lec tró n ica  de ba rrid o  

se p u d o  ver que  ex isten  a lg u n as  zo n as  de la  m u e s tra , p re fe ren tem en te  

c e rca n a  a  los b o rd es , donde se tien en  á re a s  de m ayor d e n s id a d  de fase  a  

F igu ra  32.

Figura 31: M icrografia óp tica  de la  p rob eta  B l .  a) a g u ja s no  fragm en tad as, b)
borde de grano de fa se  a .
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Figura 32: m icrografía MEB, de la  m u estr a  B l .

Los PTH en  la s  m u e s tra s  B y B l  se rea liza ro n  con  el fin de verificar 

la  n eces id ad  de u n  tra ta m ie n to  de descom posición  iso té rm ica  previo a  la  

d e sh id ru rac ió n . N iinom i y co lab o rad o res  [3] in fo rm an  que a lcan za  con 

d e sh id ro g en a r u n a  m u e s tra  con  fase a ” p a ra  o b ten e r u n a  rep a rtic ió n  de 

fases  a y  p fin as  ev itando  u n  tra ta m ie n to  de descom posición  iso térm ica. 

C om p aran d o  los re su lta d o s  de e s ta s  dos m u e s tra s , se vio que  u n  m ayor 

refinam ien to  e ra  p roducido  m ed ian te  u n  tra ta m ie n to  que  c o n ta ra  con  u n a  

e ta p a  de descom posición  iso térm ica.

E n la  p ro b e ta  B2, c a rg ad a  con 0 ,5  H /T i, tam b ién  se obtuvo u n  

refinam ien to  en  la  m ic ro e s tru c tu ra . Al igual q u e  en  la  m u e s tra  B l se 

p u e d en  d iv isar, en  a lg u n a s  zo n as , a g u ja s  que  no a lcan zaro n  a  

frag m en ta rse  d u ra n te  el envejecim iento  iso térm ico  (F igura 33). Los bo rdes 

de g rano , p rev iam en te  fo rm ados po r u n a  g ru e sa  lín ea  de fase a  c o n tin u a , 

se p re se n ta n  luego del PTH com o u n a  lín ea  m u y  d e lg ad a  y d isco n tin u a , 

com o se ob serv a  en  la  F ig u ra  33b.
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F ig u ra  33: Probeta B2 (MO).

12/14/2006; HV *Tí»g W O  rn©«<© ¡ '----•— ---10 pm  ~
$  03 3 ?  PM : 25 PC «.V : '  0  000 « 17 4  m ro  SE______________ '

Figura 34: Probeta B2 (MEB).

Se observó que los b o rd es  de la  m u e s tra  B2 p re se n ta n  f isu ra s  luego 

del tem plado , p o r lo que se bajó la  co ncen trac ión  de h idrógeno  a  u n a  

fracción  0 ,3  H /T i p a ra  la  p ro b e ta  d en o m in ad a  B3. Si b ien  en  e s ta  m u e s tra  

se logró u n  re finam ien to  en  la  m ic ro e s tru c tu ra , p re se n ta  g ran  can tid ad  de 

ag u jas , p ro ven ien tes de la  e s tru c tu ra  m a rte n s ític a  a ” que p ro b ab lem en te  

no  a lcan zaro n  a  frag m en ta rse  d u ra n te  el envejecim iento  iso térm ico , como 

p u ede  verse  en  la s  F igu ra  35 y  F igu ra  36. Se n o ta  tam b ién  la  p re sen c ia  de 

fase  a  en  a lg u n o s  b o rdes de los ex g ran os p, pero  que  al igual que  en  los 

caso s  an te rio re s  tien en  u n  aspec to  m uy  delgado y d isco n tin uo .



Figura 35: M icrografia o b ten id a  m ed ia n te  MO de la  m u estr a  B3.

Figura 36: M icrografia o b ten id a  m ed ia n te  MEB de la  m u estr a  B 3.

Los PTH-B se b a sa n  en  la  ob tención  de la  m a rte n s i ta  a ”. Las 

m ú ltip les  o rien tac io n es  que  p re se n ta  e s ta  fase co n d u ce n  a  u n a  

m ic ro e s tru c tu ra  final a+p fina y h o m o géneam en te  d is tr ib u id a  [1].

Al in ic ia r la  descom posición  iso té rm ica  a  600°C  la s  fases  p re se n te s  

en  la  m u e s tra  - a ”, Ph y p ro b ab lem en te  algo de fase h id ru ro  no d e te c ta d a  

po r rayos X - evo lucionan  de la  sigu ien te  m an era :

oi”+Ph —> (a+5) + Ph

Si se c o m p aran  la s  F ig u ra  33(a) y F ig u ra  35  la  m u e s tra  con  0 ,5 H /T i 

p re s e n ta  u n a  m ic ro e s tru c tu ra  m á s  fina  y m en o s a c ic u la r  qu e  la  m u e s tra  

con 0 ,3H /T i. La m ayor c a n tid a d  de h id rógeno  llevaría  a  que  h a y a  u n a
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m ayor c a n tid a d  de a ”, p ro d u c ién d o se  u n  m ayor re fin am ien to  de la 

m ic ro e s tru c tu ra .

3.1 .3 . PTH en las m uestras C.

A p a r tir  de los re su lta d o s  o b ten id o s  con los PTH-A y PTH-B se decidió 

ap licar el p rim ero  de é s to s  a  la s  m u e s tra s  C, p ro v en ien tes  de u n a  b a r ra  

fo rjada  y lam in ad a , que  p re se n ta b a n  u n a  m ic ro e s tru c tu ra  inhom ogénea.

El PTH-A con u n a  fracción de 0 ,5 H /T i (m u es tra  C l)  p rodu jo  u n a  

m ic ro e s tru c tu ra  hom o g én eam en te  re fin ad a  en  la  to ta lid ad  de la  m u e s tra , 

ta n to  en  la  zo n a  que  p re se n ta b a  u n a  m ic ro e s tru c tu ra  in ic ia l fina, com o en  

la  g ru esa . Se o b serv an  tam b ién  los b o rd es  de los ex g ran o s  p; 

frag m en tad o s  (han  perd ido  co n tinu idad ) y la  m ayoría  de ellos e s tá n  

c o n stitu id o s  p o r u n a  c a p a  de fase a  que  p re se n ta  en  su  in te rio r fase p 

g lobu lar con  u n a  d e n s id a d  m en o r a  la  que  se o bserva  en  el res to  del 

m a te ria l (F igura 37 y F ig u ra  38).

Figura 37: M icrografías ó p tica s de la  p rob eta  C l.  a) S e  d is t in g u en  lo s  bord es de  
ex  gran os p. b) A sp ecto  de d istr ib u ción  de la  fa se  p.
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Figura 38: Micrografias obtenidas m ediante MEB de la probeta C l.

Se aplicó tam b ién  el PTH-A con  u n a  fracción  de 0 ,3 H /T i (m u estra  

C2). Se obtuvo  tam b ién  u n a  m ic ro e s tru c tu ra  hom o g én eam en te  re fin ad a  

en  la to ta lid ad  de la  m u e s tra . Los b o rd es  de los ex g ran o s  (3; al igual que 

en  el caso  an te rio r, se e n c u e n tra n  frag m en tad o s  F ig u ra  39.

Figura 39: Micrografia óptica de la probeta C2 (0,3H/Ti) luego del PTH.

Al igual qu e  en  la  m u e s tra  A2, la  p ro b e ta  C2 con  u n  con ten ido  de H 

de 0 ,3 H /T i y so m etid a  a  u n  PTH-A, m ostró  u n a  m ic ro e s tru c tu ra  de fase a 

ac icu la r, com o se p u ed e  ver en  la  F ig u ra  40.
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Figura 40: Micrografia MEB de la probeta C (0,3H/Ti) luego del PTH.

3.1 .4 . Presiones de equilibrio empleadas en los PTH.

En la  li te ra tu ra  no  se en co n tra ro n  la s  iso te rm as  p res ió n  vs 

co n cen trac ió n  de H en  función  de la  te m p e ra tu ra  p a ra  la  a leación  TÍ-6A1-

E n la  F ig u ra  41 se re p re se n ta n  la s  p re s io n es  de equilibrio  a lca n z ad a s  

p a ra  dos e ta p a s  del proceso: la  so lub ilización  (a 850°C  y a  870°C) y la  

descom posición  eu tec to id e  o iso té rm ica  (a 600°C).

Concentración (H/Ti)

Figura 41: Presiones de equilibrio halladas experimentalmente para  el Ti-
6A1-4V.
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A p artir  de los ensayos realizados se consideran  confiables los 

resu ltados que se m u estran  en  el gráfico de la  F igura 41.

En el trabajo  de Fang y W ang [6] se em plea u n a  atm ósfera de H de 

100 to rr p a ra  todas las e tap as  del proceso term ohidrogenante. En este 

trabajo  se u tilizaron  las presiones de equilibrio estim ad as p a ra  cada 

etapa.

Si se observa la  F igura 41, la presión de equilibrio p a ra  la 

tem p era tu ra  de descom posición eutectoide es u n  poco elevada p a ra  la  

m u e stra  B1 en relación a  la  concentración  de H /Ti que contiene. Cabe 

d estacar que este ensayo fue uno  de los prim eros en  llevarse a  cabo, por lo 

tan to  los valores de presiones de equilibrio no eran  conocidos. Al no 

hallarse  en  la  bibliografía cu rvas de p resiones de equilibrio p a ra  el TÍ-6A1- 

4V, e ra  necesario  halla rlas  em píricam ente, con lo cual es probable que 

d u ran te  e s ta  e tapa, la  m u e stra  h ay a  absorbido u n a  can tidad  extra de H, 

con lo cual su  fracción H /Ti h ab ría  aum en tando  y de e s ta  m an era  

au m en ta ría  el valor de la  presión de equilibrio. Cabe aclarar que el hecho 

de que la  m u e stra  haya o no absorbido m ayor can tidad  de H, no puede 

saberse  a  ciencia cierta  en  este  caso ya  que el proceso se completó.

3.1 .5 . Comparación de los PTH.

Se desarro llaron  dos PTH, u n o  con descom posición eutectoide (PTH- 

A) y otro basado  en  la  descom posición de u n a  m arte n sita  a ” (PTH-B).

El PTH-A produjo en  las m u estra s  u n  m ayor refinam iento de la 

m icroestruc tu ra , m ien tras  que en el PTH-B, si bien se produjo u n  gran 

refinam iento m antuvo  rasgos de la e s tru c tu ra  acicu lar de la  cual se partió.

Ambos tra tam ien to s  no lograron elim inar por com pleto la  capa  de 

fase a  en bordes de ex granos p, si bien la  redu jeron  en  espesor y la  

volvieron d iscontinua.

Por o tra  parte , en am bos tra tam ien to s  se obtuvo u n  m ayor 

refinam iento m icroestructu ra! con u n a  concentración  de 0,5H /T i. Sin
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em bargo, en  el PTH-B, con 0 ,5H /T i se observaron fisu ras  luego de 

realizarle el tem plado.

3.2. Ensayos de Tracción.

P ara  evaluar el com portam iento del refinam iento m icroestruc tu ra l 

frente a  las propiedades m ecánicas se realizaron ensayos de tracción en 

p robetas cargadas con u n a  concentración  de 0,3H /Ti.

Muestra Tratamiento
Recibido

Módulo de 
Young 
(GPa)

Rp0,2
(MPa)

Rm
(MPa)

RA
(%)

PT-CI CI.l 218 786 844 19

PT-A PTH-A 261 1024 1069 12
PT-B PTH-B 268 941 1012 8

Tabla V: Datos obtenidos de las curvas de tracción.

Según la no rm a ASTM F136, los valores de resis ten c ia  y reducción 

de á rea  p a ra  u n  grano equiaxiado deben ser los siguientes:

Rp02
(MPa)

Rm
(MPa) RA

Norma ASTM F 136 
para grano equiaxiado

795 860 25

Tabla VI: valores de resistencia para granos equiaxiados según norma ASTM
F136.

De los ensayos de tracción se puede ver que hubo  u n  aum ento  tan to  

en  la  tensión  de fluencia como en la  resis tencia  a  la  tracción  a lcanzada de 

las m u estra s  som etidas a  u n  PTH respecto al m ateria l en la  condición 

inicial que, por otro lado, no alcanza las exigencias de la  no rm a ASTM 

F136. En el caso del PTH-A, la  tensión  de fluencia (Rpo.2) aum entó  casi en 

u n  30% respecto  a  la  condición inicial y p a ra  el PTH-B casi en u n  20%. La 

resis tencia  a  la  tracción  (Rm) aum entó  en el caso del PTH-A en  u n  27% y 

en  u n  20% p a ra  el PTH-B, con respecto  a  la  CI. 1 (Tabla V).
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Este m aterial p resen ta , luego de h ab er sido som etido a  u n  PTH, u n  

decrecim iento en  su s  valores de ductilidad. E sta  propiedad se calculó 

m idiendo la reducción de á rea  en la  zona de la estricción. La dism inución 

de RA p a ra  el tra tam ien to  PTH-A, respecto  al m ateria l en  condición inicial, 

es del 37% m ien tras  que p a ra  el PT-B es del 58%, como se puede ver en la 

Tabla V. En la  F igura 42 se m u estra  u n  gráfico donde se rep resen ta  la  

variación de la  tensión  de fluencia y de la  resis tencia  a  la  tracción, en 

función de la  reducción en á reas  p a ra  los diferentes PTH y p a ra  la  

condición inicial.

El PTH-B m ejora la  resis tenc ia  de la  aleación a  expensas de u n a  

gran pérd ida de ductilidad. El PTH-A es el que p re sen ta  los m ejores 

valores de resis tencia  de la  aleación y la  pérd ida de ductilidad  no es tan  

p ronunciada.

Por o tra  parte , si bien la m ayoría de los au to res  consideran  óptim a 

como tem p era tu ra  de deshidrogenación 675°C, en la  tab la  II del trabajo  de 

Kerr [7] se observa que p a ra  m ateria les h idrogenados h a s ta  0,3 H /Ti 

deshidrogenados a  700°C no hay  pérd ida  de ductilidad con respecto a  su  

m ateria l de p a rtid a  y sigue m anten iendo  valores elevados de resistencia.

RA (%)

Figura 42: Gráfico Tensión de Fluencia vs. Relación de Áreas para  los distintos
PTH.

63



Las su p erfic ies  de f ra c tu ra  de to d a s  la s  p ro b e ta s  e n sa y a d a s  fueron  

dúc tiles. E n  la  p ro b e ta  PT-CI se o b serv aro n  hoyuelos de d is tin to s  ta m a ñ o s  

y c an a le s  (F igura 43  a, b y c) q u e  e s ta r ía n  re lac io n ad o s a  la  e s tru c tu ra  de 

p laca s  a lfa  y b e ta  del m a te ria l tra ta d o  té rm icam en te  en  el cam po  b e ta  

(F igura 11).

Figura 43: Sup erficie  de fractu ra  de la  p rob eta  en  la  con d ic ión  in ic ia l, PT-CI.

La superfic ie  de  fra c tu ra  de la  p ro b e ta  PT-A, p re sen tó  hoyuelos m ás  

p eq u eñ o s, eq u iax iad o s y hom ogéneos (F igura 44 a, b y  c) q u e  la  p ro b e ta  

PT-CI; no se observ aro n  los can a le s  aso c iad o s a  la s  p laca s  a lfa  b e ta  de la  

e s tru c tu ra  inicial.
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Figura 44: Superficie de fractura de la probeta PT-A.

La superfic ie  de f ra c tu ra  de la  p ro b e ta  PT-B m ostró  hoyuelos m á s  

p eq u eñ o s  y  poco p ro fu n d o s  (F igura 4 5 a , b y c) y m orfologías a so c ia d as  al 

c a rác te r  a c icu la r de  la  e s tru c tu ra  (F igura 45b). La ex isten c ia  de e s to s  

hoyuelos p e q u eñ o s  y poco p ro fu n d o s, te n d ría n  u n a  re lación  d ire c ta  con  la  

m en o r red u cc ió n  en  á re a  q u e  p re sen tó  e s ta  m u e s tra .
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CAPITULO 4. 

CONCLUSIONES
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Se desarro llaron  dos procesos term ohidrogenantes que perm itieron 

convertir e s tru c tu ra s  lam inares de la  aleación TÍ-6A1-4V en e s tru c tu ra s  de 

granos a  y (3 pequeños y equiaxiados, y rom per la con tinu idad  de la  fase a  

en  los bordes de los ex granos (3. Estos procesos se denom inaron:

• PTH-A: en este proceso se produce la descomposición eutectoide  de 

la  fase Ph en  las fases a  e h idruro .

• PTH-B: en este proceso se produce la  descomposición isotérmica de 

la  m arte n sita  a ” en fases a , Ph e h idruro .

Las algüiéfitéa ¿[ffiólüsiúñcs Büfginfóñ de lá áplióáóióñ d i ietñfi FJH;

• P ara  optim izar el refinam iento de la  m ic ro e stm c tu ra  es necesario  

realizar u n  tra tam ien to  de descom posición eutectoide o 

envejecim iento isotérm ico, de lo contrario  la  m icro estru c tu ra  no se 

fragm enta lo suficiente. T ratam ientos que solam ente constan  de las 

e tap as  de h idrogenación y deshidrogenación no son los m ejores 

refinadores de la  m icroestructu ra .

• La can tidad  de H que e n tra  en el m ateria l determ ina la 

morfología final de la  m u estra . M enores contenidos de H condujeron 

a  m icro estru c tu ras  m ás aciculares.

• M ediante la  aplicación de los PTH no se logra elim inar 

com pletam ente la  cap a  a  que se form a en  los bordes de los ex 

granos p, pero se la  fragm enta y se la  d ism inuye en espesor con 

respecto al m ateria l de partida .

• El refinam iento de la  m icro estru c tu ra  obtenido m ediante la 

aplicación del PTH-A con 0,5 H /Ti, consistió de g ranos de fase a  

inferiores a  l |im  y fase p en tre  150 y 200 nm.

• Si bien los tra tam ien to s  PTH-A y PTH-B producen  el refinam iento 

de la  m icroestruc tu ra , m edian te  el PTH-A se logró reducir la  

“acicu laridad” de la  m icro estru c tu ra  inicial.

• Las propiedades m ecánicas de la  p robeta  con m icro estru c tu ra  

lam inar son ap en as  inferiores a  las que la  no rm a exige p a ra  

m ateria les a  ser u tilizados en im plan tes quirúrgicos. La tensión  de
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fluencia fue u n  30% y u n  20% m ayor en las m u e stra s  con PTH-A y 

PTH-B, respectivam ente, con respecto a  la m u estra  con 

m icro estru c tu ra  inicial. La resis tencia  a  la  tracción  tam bién  se ve 

increm en tada  en  u n  27 y u n  20% p a ra  cada  tra tam ien to  respecto  a  

los valores de la  m u estra  de partida , superando  en  am bos casos los 

valores exigidos por la  norm a.

• La m ayor reducción en  área, 19%, se p resen tó  en las  p robetas 

con m icro estru c tu ra  inicial (PT-CI.l). Las p robetas con PTH-A 

p resen ta ro n  u n a  reducción en á rea  del 12% m ien tras  que las 

m u estra s  con PTH-B alcanzaron  u n a  reducción en área  de sólo el 

8%.

• Las superficies de frac tu ra  de las m u estra s  con PTH fueron 

dúctiles. En particu lar, la  p resencia  de hoyuelos de poca 

profundidad en  las p robetas con PTH-B e s tá  en concordancia con el 

bajo valor de reducción en á rea  m edido p a ra  e s ta s  probetas.

• El PTH-A fue exitosam ente aplicado a  m u estra s  con 

m icro estru c tu ra  inhom ogénea, provenientes de u n a  b a rra  forjada y 

lam inada, a  las cuales se les h ab ía  tra tad o  de cam biar 

in fructuosam ente  la  m icro estru c tu ra  m ediante tra tam ien to s 

térm icos. El PTH-A logró hom ogeneizar y refinar la  m icro estru c tu ra  

en todo el volum en de las m u estra s  y fragm entar los bordes de los 

ex granos p. El PTH-A podría  ser u sad o  p a ra  m odificar p equeñas 

piezas con form a próxim a a  la  final, ob ten idas por fundición o 

pulv im etalurgia en las cuales es im posible aplicar deform aciones 

posterio res a  la  producción de la  pieza.

Futuras líneas de trabajo.

A p artir  de los resu ltad o s  obtenidos de las experiencias realizadas y 

la  d iscusión  de las m ism as, su rgen  las fu tu ra s  líneas de trabajo:

• E stu d ia r m ás detalladam ente los m ecanism os que llevan a  

producir el refinam iento de la  m icro estru c tu ra  en u n a  aleación de
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TÍ-6A1-4V. P ara  ello sería  necesario  in te rru m p ir los tra tam ien to s y 

es tu d ia r qué es lo que sucede en cada  u n a  de las e tap as  de estos 

PTH.

• Realizar la  deshidrogenación de las m u estras  a  u n a  tem p era tu ra  

m ás elevada (~750°C), p a ra  ver cómo afecta este parám etro  en las 

propiedades m ecánicas, m ás específicam ente en la  ductilidad  de la 

aleación.

• A nalizar con MET la m u estra  p roducida  m ediante el PTH-A con 

0,3 H/Ti.

• Si bien las no rm as no exigen ensayos de fatiga, se considera  

im portan te  evaluar la  resis tencia  a  la  fatiga de alto ciclo de los 

m ateria les con u n  PTH.
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