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La produccién de componentes de aleaciones de Ti, particularmente
Ti-6Al1-4V, encuentra frecuentemente algunas dificultades en la obtencion

de la microestructura final deseada, lo cual conlleva a una disminuciéon en

las propiedades mecanicas del material.

Los procesos termohidrogenantes (PTH) tienen como finalidad
producir la modificacién de ciertas caracteristicas microestructurales, sin
la necesidad de recurrir a los tratamientos termomecanicos; que si bien
son efectivos para transformar la fase a laminar en a equiaxiada, también
incluyen importantes deformaciones en el campo bifasico (a+p). Los PTH
consisten en un tratamiento de solubilizacion en B antes, durante o
después de la hidrogenacién, un posible tratamiento de envejecimiento
por debajo de la temperatura B transus hidrogenada y, por ultimo, la
deshidrogenaciéon en vacio. El desarrollo de tratamientos empleando al
hidrégeno como un elemento de aleacién temporario condujo a la creacién
de una clase original de microestructuras, las cuales son mas finas que
las estructuras equiaxiadas y con muy buenas propiedades en lo que

respecta a resistencia a la tracciéon.

En el presente trabajo se estudiaron dos procesos
termohidrogenantes en  Ti-6Al-4V  destinados a modificar 1la
microestructura, uno basado en la descomposicion eutectoide de la fase
Bu (PTH-A) y otro que consiste en la descomposicion isotérmica de la
martensita o” (PTH-B). Mediante los PTH realizados en muestras con
microestructuras iniciales de fase o laminar separadas por delgadas
laminas de fase B, se obtuvieron microestructuras finales de fase a fina y
fase B dispersa. Se logré incrementar la tension de fluencia y la resistencia
a la traccién, con una merma de la ductilidad. Los mejores resultados se

obtuvieron aplicando el PTH-A.

Palabras Claves: Procesos termohidrogenantes — Aleaciones de titanio -

Ti-6Al-4V — Hidrégeno



The production of titanium alloy components, particularly Ti-6Al-4V,
frequently finds some difficulties to obtain the wished final

microstructure, which leads to a reduction in the mechanical properties of

the material.

The thermohydrogen processes (THP) allows the modification of
certain microstructural characteristics, without resorting to the
thermomechanicals processing; although the latter, are effective to
transform the o phase from lamellar to equiaxed, it is also involves
important deformations in the two-phase field (ax+B). PTH consists of a
solution treatment before, during, or alter hydrogenation, a posible aging
treatment below the hydrogenated B transus temperature, and a final
dehydrogenation in vacuum atmosphere. The development of treatments
using hydrogen as a temporary alloying element leads to the creation of an
original class of microstructures, which are finer than the conventional
equiaxed structures and with very good properties with regard to tensile

strenght.

In the present work two termohydrogen processes on Ti-6Al-4V were
studied in order to modify the microstructure, one of them is based on the
eutectoid decomposition of the Bn phase (PTH-A); the other one consisted
in the isothermal decomposition of the martensite a” (PTH-B). By using
PTH in samples with initial microstructures consisting of lamellar a phase
separated by thin B phase plates, final microstructures of fine phase a
with dispersed phase B were obtenined. It was found that the yield stress
and the tensile strenght were enhanced, with a decrease of the ductility.

The best results were obtained applying PTH-A.

Keywords: Thermohydrogen processing (THP) — Titanium alloys - Ti-6Al-
4V - Hydrogen



INTRODUCCION

El desarrollo de las aleaciones de titanio nacié a partir de una
necesidad de la industria aeroespacial, la cual requeria materiales con
una baja relacién peso-resistencia que brindaran servicios a elevadas
temperaturas. Estudios en distintas ramas de la ingenieria revelaron que
estas aleaciones no sélo cumplian los requerimientos anteriores sino que
también presentaban una buena resistencia a la corrosiéon y eran
materiales biocompatibles, lo cual extendié su campo de aplicaciéon a la

industria quimica y a la elaboracién de implantes quirargicos {1].

La mayoria de las propiedades mecanicas de las aleaciones de Ti
(x+p), tales como la resistencia a la traccién y la ductilidad, la tenacidad a
la fractura y la resistencia a la fatiga, son determinadas
fundamentalmente por la cantidad, tamafo, forma y distribucion de las
fases o y B y por la densidad de interfases a/p. Una morfologia laminar
implica una disminucién en alguna de las propiedades mecanicas
respecto de aquellas obtenidas por forja tradicional, donde se obtienen
granos con morfologia equiaxiada. La producciéon de componentes de
aleaciones de Ti, en particular las de Ti-6Al-4V, encuentra frecuentes
dificultades en la obtencién de la microestructura final deseada. La
aplicacion de esta aleacion como biomaterial requiere una microestructura
de grano de fase o equiaxiado y fino con fase P homogéneamente

precipitada {2,3,4].

En muchos casos la modificacion de ciertas caracteristicas
microestructurales no puede hacerse a partir de simples tratamientos
térmicos. La estructura laminar presente en piezas con forma préxima a la
final, como los obtenidos por fundicién o pulvimetalurgia, no puede ser
modificada mediante tratamientos termomecanicos, ya que si bien son
efectivos para transformar la fase a laminar en equiaxiada, incluyen
importantes deformaciones en el campo bifasico o/f, por lo que no

podrian ser aplicados.



Sin embargo, es posible eliminar las microestructuras laminares
empleando H como aleante temporal [5,6]. Contrariamente a lo que ocurre
con otros gases, la absorcion del hidrégeno en aleaciones de Ti es un
proceso reversible, es un elemento que presenta una alta difusividad y
puede ser removido sin dificultad dado que su concentracién de equilibrio
es baja a presiones de vacio facilmente alcanzables (< 10ppm a 10

torr)[7].

De esta forma nacen los procesos termohidrogenantes (PTH), que
tienen como finalidad producir modificaciones microestructurales evitando
o disminuyendo la etapa de deformacion. Estos procesos consisten en un
tratamiento de solubilizacion en fase B antes, durante o después de la
hidrogenacion, un posible tratamiento isotérmico por debajo de la
temperatura $ transus hidrogenada y, por ultimo, la deshidrogenaciéon en

_vacio [8,9].

El desarrollo de tratamientos empleando al hidrégeno como un
elemento de aleacion temporaria condujo a la creacion de una clase
original de microestructuras mas finas que las estructuras equiaxiadas y
con muy buenas propiedades en lo que respecta a resistencia a la traccion

y a la fatiga [8,9].

El objeto de la presente tesis fue estudiar modificaciones en los
tratamientos termohidrogenantes, presentes en la literatura, con la
finalidad de transformar una estructura laminar, tipica de fundicién o
pulvimetalurgia, en una estructura fina, evaluando el efecto que esta

transformacion produce sobre las propiedades mecanicas.



CAPITULO 1.
ESTUDIO BIBLIOGRAFICO




1.1. Las Aleaciones de Titanio.

Las aleaciones de Ti comerciales se clasifican comtinmente en 3
grandes grupos y se designan o, o/B y B. Las aleaciones mayormente
utilizadas son aquellas con una microestructura de fases o + B, dentro de
las cuales se encuentra la aleacion Ti-6Al-4V, denominada también Ti

grado 5 (segiin norma ASTM B367).

A una temperatura de 882 °C, el titanio sufre una transformaciéon
alotrépica desde una fase a de baja temperatura, de estructura hexagonal
compacta (hcp), a una fase B cubica centrada en el cuerpo (bcc). Esta
transformacion permite obtener aleaciones con microestructuras o, o
mezclas o/fB, y la posibilidad de emplear tratamientos térmicos para

obtener nuevas fases.

La aleacion de Ti (a+p), Ti-6Al-4V, presenta a temperatura ambiente
aproximadamente un 85% de fase a hexagonal y un 15% de fase B ctibica

centrada en el cuerpo [10].

En la composicion del Ti grado 5, el oxigeno puede variar desde 0,08
a 0,2% (en peso); los contenidos de N, Al y V no deben superar el 0,05%,
6,75% y 4,5% respectivamente. A mayor contenido de estos elementos,
particularmente de oxigeno y nitrégeno, aumenta la resistencia, por el
contrario, una menor adiciéon de O, N y Al le otorga ductilidad, tenacidad a

la fractura y resistencia a la propagacion de fisuras [11].

El grado ELI (“Extra Low Intersticial”’}, posee un bajo contenido de O
y Fe.

1.1.1. Clasificacion y fases presentes en las aleaciones
de titanio del tipo a/f.
Las aleaciones de titanio del tipo o/p suelen clasificarse segun el
arreglo geométrico de sus fases o segiin su diagrama de equilibrio [11].
De acuerdo al arreglo geométrico de las fases a y 3, estas aleaciones

se pueden clasificar también en tres grupos microestructurales:



e Laminares: se obtienen mediante la transformacién de la fase 8
durante un enfriamiento mediano a lento desde una temperatura
por encima de la beta transus o desde una temperatura alta en el
campo (a+f). Si se hace un enfriamiento en aire, se tienen finas

agujas, caracteristicas de una estructura Widmastatten.

e FEquiaxiadas: se obtienen mediante un fuerte trabajado mecanico
(reduccion >75%} en el campo (at+f}, donde se produce una

particion de la morfologia laminar de la fase o en equiaxiada.

e Bimodales: se componen de granos de o primaria aislados en

una matriz transformada de f.

La estructura geométrica de las fases tiene una marcada influencia
en las propiedades mecanicas de la aleacion. Las microestructuras
equiaxiadas muestran, por lo general, una mayor ductilidad a la traccién y
mayor resistencia a la fatiga de alto ciclo, especialmente cuando los
granos de fase o son pequefios. En cambio, una morfologia laminar es
particularmente favorable para el creep, resistencia a la fractura
(expresada por el factor Kic) y resistencia a la fatiga de bajo ciclo [11,12].
Las estructuras laminares son controladas mediante tratamientos
térmicos, mientras que para transformar la fase o laminar en a equiaxiada
es necesario que el material haya tenido un fuerte trabajado mecanico a
temperaturas dentro del campo (a+f3). Esto se debe a que las estructuras

equiaxiadas y bimodales surgen a partir de un proceso de recristalizacion
[10].

Los diagramas de fases de las aleaciones de titanio suelen ser
complejos, pero las secciones ricas en titanio de los sistemas pseudo-
binarios permiten clasificarlos en 3 tipos simples (Figura 1). Los elementos
que se disuelven preferencialmente en la fase o expanden este campo
subiendo la temperatura B transus (Figura 1a). Los elementos que bajan la
B transus y estabilizan la fase B pueden clasificarse en aquellos que
forman un sistema B-isomorfo (Figura 1b) y los que favorecen la formacion

de B eutectoide (Figura 1c).
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Figura 1: Diagramas de fases para aleaciones de Ti. Las lineas punteadas en (a)
se refieren al sistema Ti-Al, en (b) y (c) muestran la temperatura de inicio de la
transformacién martensitica (Ms). Los elementos de aleacién que favorecen los

distintos tipos de diagramas son: (a) Al, O, N, C, Ga (alfagenos); (b) Mo, W, V, Ta

(beta isomorfo); (c) Cu, Mn, Cr, Fe, Ni, Co, H (betagenos eutectoides}.[1]

Para aleaciones con un diagrama de fases del tipo B-isomorfo,
mostrado en la Figura 1b, se pueden obtener propiedades uniformes en
secciones gruesas por enfriamiento lento desde los campos B o (a+f),
conocidas como las condiciones “B-annealed” y “mill-annealed”,
respectivamente. En el primer caso, la fase o se forma como listones
separados por finas capas de fase . El tamafio de los listones depende de
la velocidad de enfriamiento. En el segundo tratamiento, los recocidos
suelen llevarse a cabo a 700°C en el campo (a+f3); este tratamiento resulta
en la formacion de una estructura equiaxiada compuesta de granos o y de
granos de P transformada. El tamafio de grano puede ser sustancialmente
modificado por ajustes del trabajado y ciclos de recocido, y la cantidad de
o primaria esta dictada por la regla de las fases. Frecuentemente se realiza
un segundo recocido, o “duplex anneal”’, el cual causa una mayor
particion de los elementos de aleacion entre las fases a y 3, y el principal
proposito de este tratamiento es enriquecer la fase 3 lo cual incrementa la

estabilidad de la aleacion para servicios a altas temperaturas [1].

Las microestructuras obtenidas a partir de tratamientos de
solubilizacién por encima de la temperatura B transus dependen del grado

de homogeneizacion durante el tratamiento y de la velocidad de



enfriamiento. Templando se obtienen estructuras martensiticas.
Velocidades de enfriamiento menores (aire, horno), como se comenté
anteriormente, conducen a la obtenciéon de paquetes formados por gruesas
placas o alternadas con finas laminas (3. El espesor de las placas va desde
una estructura acicular fina a wuna estructura laminar gruesa

dependiendo de la velocidad de enfriamiento a través de la § transus [11].

En la Figura 2 se presenta el diagrama de equilibrio para una

aleacién de Ti-6Al-4V con distintos contenidos de V.

Ti-6Al 4% v

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

En la Figura 3 se muestran algunas de las morfologias presentes en

la aleacion Ti-6Al-4V segiin el tratamiento térmico que haya recibido.
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Figura 3: Arreglos geométricos de las fases o y B obtenidos para distintos tipos
de enfriamientos (horno, aire y agua) desde 650°C y 1050°C [11].

1.1.2. Estructuras Martensiticas.

Las aleaciones de Ti forman martensita cuando se las templa desde
el campo B. Dependiendo de la cantidad de soluto estabilizante de fase 3,

se pueden obtener diferentes estructuras martensiticas.

Las microestructuras que se pueden obtener templando desde el

campo B3, y al incrementar la cantidad de soluto B estabilizante, son [10]:

e Martensita o’ (hexagonal)

o Colonias de martensita en listones (con menos soluto f

estabilizante)

10



o Martensita maclada o lenticular (con mayor cantidad de
estabilizante
e Martensita o” (ortorrombica, probablemente centrada en las caras).
e Martensita o’ (ortorrombica centrada en las caras).
e (3 metaestable (bcc).

La martensita mas comun es la hexagonal tipo o” (Figura 4a). En la
mayoria de las aleaciones diluidas forma colonias de placas paralelas o
listones, que estan separados por finas capas de 3 retenida la cual esta
enriquecida en solutos (3 estabilizantes. Con un incremento en la cantidad
de soluto y una menor temperatura Ms, estas colonias decrecen en
tamano y en muchos casos degeneran en placas individuales con una

orientacion determinada [1].

\x}"

Bt RS

L 5 ; A b, £ A%
\‘& ’ o /. o) e ¥ ‘“\'j% AR ) )

Figura 4: Micrografia optica de una martensita de Ti-6Al-4V. (a) o” y (d) o” [20].

El otro tipo principal de martensita, o” (Figura 4b), aparece cuando
una aleacion contiene una concentracion intermedia de elementos (3
estabilizantes [11]. Esta martensita tiene una estructura ortorrombica. La
formacion de o” es fuertemente dependiente de la composicion, por
ejemplo, aparece en las aleaciones Ti-Mo pero no en las Ti-V aunque en
esta ultima se puede formar si se le agrega Al. Esta fase tiene la ventaja de
ser un precursor favorable en la produccion de una distribucion muy
uniforme de fase o mediante tratamientos térmicos posteriores [1][11]. La

fraccion en volumen de la martensita o” en las estructuras a/p se

11



incrementa no sélo con el contenido de los estabilizadores de B, sino
también con la velocidad de enfriamiento y el potencial estabilizante B de

los elementos de aleacién [11].

Las estructuras martensiticas sirven como condicién inicial para
tratamientos térmicos subsiguientes. Los componentes templados
contienen grandes tensiones residuales, que pueden no ser removidas por

completo luego de un envejecimiento a bajas temperaturas [11].

1.1.3. Estructuras de fundicion.

Las aleaciones de titanio con estructura de fundicién tienen por lo
general, propiedades mecanicas y resistencia a la fatiga mas bajas que
para los productos forjados; pero la resistencia a la fractura, resistencia a
la corrosion bajo tensién y propagacion de fisuras son comparables con

las aleaciones de Ti-6Al-4V forjados y recocidos [11].

Las fundiciones de Ti-6Al-4V se usan por lo general en la condicién
(a+p) recocida y, mediante algunos tratamientos térmicos se puede
mejorar el comportamiento de las fundiciones en comparacién con una

aleacioén 8 recocida [11].

1.1.4. Microestructuras Obtenidas mediante
Tratamientos Térmicos y Termomecanicos.

El conformado en caliente, compuesto por wun proceso
termomecanico, es el paso principal en el ciclo de manufactura de las
aleaciones de Ti que, junto con el tratamiento térmico afecta de manera
notable la estructura y propiedades del producto terminado. Para el
conformado en caliente se utilizan tensiones y temperaturas controladas y
seleccionadas de manera tal de obtener la estructura y propiedades

requeridas del producto [12].

La aleacion Ti-6Al-4V tiene una forjabilidad intermedia, presentando

mas dificultades que las aleaciones ferrosas, pero menos que las

12



superaleaciones de base niquel y cobalto. La forja debe hacerse usando las
técnicas convencionales, ya sea por encima o por debajo del f transus. El
trabajado mecanico debe combinarse con tratamientos térmicos como

recocido de recristalizacion o tratamientos de solubilizacion en (3 [11].

Comercialmente se utilizan las aleaciones de Ti-6A1-4V con forja
tradicional, ya que presentan una microestructura de granos o
equiaxiados en una matriz de B transformada, y tienen multiples
aplicaciones. La forja en el campo  da como resultado una
microestructura de a acicular, que se prefiere para condiciones donde la

resistencia al creep es crucial.

El trabajado grueso del lingote se lleva a cabo en el campo (3 a una
temperatura entre 1000 y 1150 °C, de esta forma, mediante una adecuada
trabajabilidad y bajas energias de deformacién de la fase 8, se rompe la
estructura crecida y fragil de la estructura de colada original. El
enfriamiento posterior es de suma importancia para llegar a obtener una
microestructura acicular. Se aplica entonces un ultimo paso donde se
realiza una forja con una reduccién So/S (So = area inicial, S = area final)
mayor a 4 en campo de fases (a+f}), a una temperatura 50°C menor que la
temperatura 3 transus. La microestructura equiaxiada se obtiene por

recristalizacion en un recocido posterior [12].

Las condiciones de recristalizacién, que estan controladas por la
temperatura de recristalizacion, dependen de las condiciones de
deformacioén previa. Si se tiene un mayor trabajado en frio, se disminuye
el tiempo necesario de recocido. Un grano crecido se tiene aumentando el

tiempo de recocido [10].

1.2. Efectos del hidrogeno en el titanio.

El titanio y las aleaciones de titanio tienen una gran afinidad con el
hidrégeno, siendo capaces de absorber hasta un 50 at% de hidrégeno a
600 °C, y una mayor cantidad puede alearse con el titanio a temperaturas

mas bajas. Desde los comienzos del desarrollo del titanio y sus aleaciones,
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se puso gran atencién por mantener el contenido de hidrégeno lo mas bajo
posible ya que una cantidad de este elemento por encima de 200 ppm
puede conducir a la degradacién en las propiedades mecanicas (dafio por

hidrégeno) [5].

En la Figura 5 se muestra el diagrama de equilibrio del titanio puro
e hidrégeno (Ti-H). El mismo presenta una reaccion eutectoide cerca de los
300 °C, para un contenido de H aproximado del 40 at%. La fase a posee
una estructura cristalina hcp, y la maxima solubilidad de H en esta fase
es del 8 at% a 550 °C. La fase B, en cambio presenta una estructura
cristalina bcc y existe a una temperatura por encima de los 298 °C
(temperatura eutectoide). La fase f no puede ser retenida a temperatura
ambiente debido a que se produce una rapida descomposicion eutectoide,
(Bri) © (om) + 8, a temperaturas por debajo de los 300°C. El diagrama

presenta tres tipos de hidruros: § (fcc), y (fco) y € (fct) [13].
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Figura 5: Diagrama de fases binario Ti-H [13]

1.2.1. Uso del Hidrégeno como aleante temporal

Los efectos beneficiosos del H en el Ti dependen, en mayor parte, de

la reversibilidad de las reacciones de absorcién, que permiten de esta
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manera que el H pueda ser usado como elemento de aleacién temporario
[5,19].

El uso del hidrégeno como aleante temporal en aleaciones de titanio
es un atractivo método para controlar la microestructura y recibe el
nombre de Proceso Termohidrogenante (PTH). También puede ser utilizado
para mejorar la procesabilidad (en mecanizados, sinterizados,
compactados, etc.). El hidrégeno proporciona beneficios en la fabricacion
de productos mediante metalurgia de polvos y permite el trabajado
mecanico en caliente con menores tensiones o con menores temperaturas
[3,14,5].

El desarrollo de los PTH condujo a la creacion de una clase original
de microestructuras las cuales son mas finas que las estructuras
equiaxiadas y superiores en lo que respecta a resistencia a la traccién y a

la fatiga con un decrecimiento de la ductilidad [15].

Estos métodos presentan en general, las siguientes etapas:
1. Solubilizacion en f antes, durante o después de 1la
hidrogenacién.
2. Tratamiento térmico y/o termomecanico por debajo de la
temperatura P transus hidrogenada (Bm) transus).

3. Deshidrogenacion en vacio a alta temperatura.

Solo unas pocas aleaciones a/f3 de Ti se pueden beneficiar con
tratamientos térmicos en la fase B sin emplear un PTH. Esto se debe al
gran crecimiento de grano que se produce en el rango 3, a la alta velocidad
de enfriamiento que se requiere para formar martensita y a los pequerios
efectos de volumen que genera la transformacién alotropica o < B. Se
pueden superar estas limitaciones aleando con hidrogeno, lo cual decrece
la temperatura de transicién o/f, reduce la velocidad de enfriamiento
critica para la formacion de martensita y produce grandes cambios de
volumen como efecto de la transformacién. Ademas, los PTH permiten la
creacion de nuevas fases y, luego, nuevas posibilidades de tratamiento

térmico [5].
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Los PTH mas difundidos y estudiados se presentan en la Tabla I

Designacién Tratamiento
HVC Hidrogenacion - tratamiento en solucion beta - templado
en agua — envejecido para formar hidruros -
(Hydrovac) deshidrogenacién.
CST : . . o
o ) Hidrogenacion en la regién beta — enfriamiento por
(Constitutional solution | debajo de la temperatura eutectoide y deshidrogenacién.
treatment)
fQ-HDH Tratamiento en solucién beta - templado en agua -
(Beta quench and hydride- hidrogenacion y deshidrogenacién. por debajo de la
dehydride) temperatura eutectoide.
VHP : : .
. Hidrogenacién — compactaciéon con H —
(HIP'ing or vacuum hot deshidrogenacion.
press)
HTH

(High temperatura
hydrogenation)

Hidrogenacién en la regién § — enfriamiento a
temperatura ambiente — deshidrogenacion por debajo de
la temperatura normal eutectoide,

BTH

(Below B transus
hydrogenation)

Hidrogenacion justo por debajo del B(H) transus —
enfriamiento a temperatura ambiente -
deshidrogenacién a temperaturas dentro del campo a + 8

Descomposicién repetida

de la fase 3

Hidrogenacion por encima del B(H) transus —
enfriamiento lento por debajo de la temperatura
eutectoide — ciclo térmico para repetir la descomposicién

de la fase § eutectoide — deshidrogenacion.

Descomposiciéon repetida

de la fase § a martensita

Hidrogenacién por encima del p(H) transus — templado a
temperatura ambiente para producir martensita o’ -
ciclo térmico para repetir la descomposicion de la fase B

martensitica.
Hidrogenacién - trabajado en caliente en el campo o + B -
HHWD-1 deshidrogenacion por debajo de la temperatura de
trabajado en caliente.
Hidrogenacién - trabajado en caliente justo por encima
HHWD-2

de la temperatura p(H) transus - deshidrogenacién por

debajo de la temperatura p(H) transus.

Tabla I: Procesos termohidrogenantes mas comunes aplicados en la aleacién Ti-

6A1-4V [5][15][16].
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1.2.2. Antecedentes Bibliograficos de los procesos
termohidrogenantes.

Si bien en la literatura existen numerosos trabajos sobre los PTH en
Ti-6Al1-4V, todavia no se ha podido definir claramente el mecanismo por el
cual se produce el refinamiento de la microestructura. En realidad, el
diagrama de equilibrio para el Ti-6Al-4V-hidrégeno esta abierto al debate.
Hasta la fecha, se confeccionaron pseudo-diagramas de fase para el
sistema Ti-6Al-4V-xH, los cuales se muestran en la Figura 6, [17,18]. Kerr
y colaboradores propusieron una formacion de fase hidruro producida por
una transformacion eutectoide de la fase §§ cerca de los 800°C (Figura 6a),
lo cual se aleja mucho de la transformaciéon eutectoide del sistema Ti-xH,
que ocurre a 300°C. Por otro lado, Ilyin y colaboradores sugirieron un
diagrama de fases con una fase hidruro presente solamente por debajo de

los 300°C (Figura 6b).

Qazi y colaboradores [22] realizaron modificaciones al diagrama
confeccionado por Kerr [19], donde también aparece la fase hidruro por
encima de la temperatura f transus [22] (Figura 7). Segin este diagrama
el H hace disminuir la temperatura B transus, Tz, de 1005 °C a 815 °C
para una concentracion de 30 at%. Debajo de T existe un campo de dos
fases (a+P) para una concentracion de H <15 at% y, a mayores contenidos
de H, ademas aparecen hidruros. Estos hidruros también estan presentes

por encima de Tg y forman un campo de dos fases 3 e hidruro (3).

Si bien los detalles completos de los mecanismos involucrados en
las distintas etapas de los PTH no han sido aun identificados, esta claro
que el H estabiliza la fase B a expensas de la fase a y suficientes niveles de
hidrégeno pueden dar origen a la reaccién eutectoide Py — o + hidruro,
que es la que llevaria, segin muchos autores, al refinamiento de la

microestructura [15][20}[19].
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Figura 6: Diagramas de fases del sistema Ti-6Al-4V-xH de acuerdo a (a} Kerr y
colaboradores [17] y (b} llyin y colaboradores [21]
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Figura 7: Diagrama de fases del sistema Ti-6Al-4V-xH definido por Qazy y
colaboradores [22]

El tiempo necesario para que la transformacion eutectoide sea
completa se considera la variable mas importante del proceso. En
particular, se determiné que el tiempo necesario para que la
transformacién se complete a una temperatura de 600 °C para una
muestra con un contenido de H de 0,9 % es de 2,8 hs y para 1,35 % es de
6 hs [15].

Los PTH se basan en los efectos que producen sobre las fases alear
temporalmente con hidrogeno al Ti-6Al-4V. Estos efectos pueden

resumirse de la siguiente manera [5]:
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e Decrecimiento de la temperatura de transformacion (a+B)/p lo cual

resulta en la reducciéon del crecimiento de grano en el campo B.

e Decrecimiento de la velocidad de enfriamiento critica requerida para la
formacion de la martensita lo cual implica una mejora en el
endurecimiento de las alcaciones de Ti) incrementa el volumen de las
fases metaestables, y produce una estructura completamente
martensitica en muestras mas gruesas. Como resultado, un espectro
de nuevas microestructuras se puede obtener luego de un envejecido y

remocién del hidrégeno [5].

Segun Ilyin y colaboradores [18] la velocidad critica de enfriamiento
para la transformacién martensitica decrece de 250°C/s a ~1°C/s cuando
se incrementa la cantidad de hidrégeno de O a 0,8%, y a su vez la

microestructura obtenida cambia de:

e o aa”conun 0,05% de H (2,3 at% H),
e de a” a(a” + Pu) a alrededor del 0,2% de H (8,6 at% H)
o yde (a” + Bu) aPua0,65% de H (24 at%).

Un alto contenido de hidrégeno en la aleaciéon Ti-6Al-4V conduce a
la formacién de una martensita a” ortorrémbica durante el templado en
agua. Mediante subsecuentes recocidos, esta martensita se transforma a
fase o e hidruros de titanio, con una alta densidad de dislocaciones en la
matriz o. Cuando este material es deshidrogenado, el hidruro se
descompone en una dispersion de fase B esferoidizada en una matriz de
pequenos granos de fase a. La alta densidad de dislocaciones puede
conducir, como se espera, a la relajacion de la fase a y a una morfologia
equiaxiada. Esta fina fase o equiaxiada es favorecida por bajas
temperaturas de transformacion y bajas temperaturas de

deshidrogenacion [19].

Una de las pocas contribuciones a los detalles especificos de los
aspectos microestructurales involucrados en los PTH fue el trabajo de
Mahajan y colaboradores [23], donde se demostré mediante difraccién de

rayos X y microscopia electréonica de transmisién (MET) que la absorcion
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de hidrégeno (entre el 0,46 y 1,35% en peso) en la matriz a resulta en la
formaciéon de hidruros finos y un incremento en la deformacién de la
matriz. A mas altas temperaturas, se forma la fase  y los hidruros se

disuelven para incrementar el contenido de hidrégeno en la matriz.

Mahajan y col. [23] prepararon una muestra con 0,93% de H
tratada a 871°C, enfriada a 649°C y luego mantenida a esa temperatura
durante distintos tiempos. Estos autores observaron la aparicién de una
fase acicular en los ex bordes de grano B (mezcla de fases B, a e hidruro).
Al incrementarse el tiempo de recocido, la cantidad de la fase hidruro
aumenté en la muestra, al mismo tiempo que decreci6 la cantidad de Pu.
Pareceria ser que a esa temperatura (649°C), se produce una
transformacién Bu — o + hidruro. Si la reacciéon anterior fuera incompleta,
la fase By remanente transforma a o’y durante el enfriamiento al aire. La
transformacion completa fue observada luego de 25 horas de recocido a
649°C, lo que fue comprobado por la presencia sélo de picos de fase
hidruro y de a primaria. Los picos de esta fase a se angostaron indicando
la recuperacion de las deformaciones internas de la fase a debido al largo

tiempo de recocido.

Mediante la observacién con MET, Mahajan y col. [23] analizaron
una muestra con un contenido de H de 0,907% (hidrogenada a 649°C +
tratamiento en solucién a 871°C/30min + enfriada a 593°C y mantenida
por 4h + deshidrogenada a 649°C/4h). Esta muestra mostré contener
principalmente fase o con un tamafo de particula submicrométrica y una
subestructura de dislocaciones recuperada, bordes de bajo angulo y
subgranos. Mahajan y col. concluyeron que el proceso de
deshidrogenacién consiste en un cambio de fase, es decir, hidruro > a +
y esto esta asociado con un proceso de recristalizaciéon que trae como

resultado una microestructura ultrafina de fase o equiaxiada.

En un trabajo posterior, Kerr [7] hizo notar que la reaccién Py - a +
hidruro fue observada en Ti-6Al-4V con contenidos de hidrogeno entre
0,53 y 1,35% y para transformaciones isotérmicas entre 540°C y 700°C.

La deshidrogenacion de la estructura eutectoide finamente dividida,
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realizada a temperaturas apropiadas, produce una microestructura inica

que consiste esencialmente de particulas a y § equiaxiadas.

Debido a que las microestructuras son muy finas para resolverlas
empleando el microscopio dptico, Kerr hace el estudio empleando el
microscopio electrénico de barrido (MEB). Estudiando varios tratamientos
térmicos, concluyé que una muestra hidrogenada al 1% de H con un
tratamiento a 870°C + transformacién a 590°C + deshidrogenacion a
650°C presentaba la microestructura mas fina obtenida en el estudio
(Figura 8). Este autor explic6 que, la microestructura del producto de la
transformacion trifasica deshidrogenado, consiste de particulas 3 de alto
contenido de V y bajo de Al, en una matriz principalmente compuesta por

a.

El hecho que el tamarfo y la forma de las particulas B varien con la
temperatura a la que se produce transformacion, indica que ellas se
forman, o al menos son nucleadas, durante la transformacion. El
particionamiento de los elementos de aleacion durante la transformacion
es suficiente como para que una cantidad significativa de 3 sea estable o
al menos metaestable al llegar a temperatura ambiente. Durante la
deshidrogenacion, hay una determinada proporciéon de B, estabilizada por
hidrégeno, que transforma a a; pero la proporcion estabilizada por el
particionamiento del V, permanece como tal luego de la transformacién.
Debido a que ni el V ni el Al forman hidruros estables a temperaturas tan
altas como las usadas para la transformaciéon, la fase hidruro
probablemente contenga muy bajas concentraciones de estos elementos.
Durante la deshidrogenaciéon el hidruro transforma a o, que es la fase
estable en Ti sin alear a esa temperatura. Las particulas a que ya estaban
presentes podrian formar un nucleo para el crecimiento de la fase o
adicional que se forma a partir del hidruro. Luego, mediante la
transformacion eutectoide y la siguiente deshidrogenaciéon, se pueden
obtener microestructuras que consisten de fase o equiaxiada, la cual crece

a medida que el H difunde hacia afuera del material. El crecimiento de o
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esta limitado por la presencia de numerosas y pequenas particulas de fase

B.

Figura 8: Microestructura del Ti-6Al-4V-1H tratada a 870°C, transformada a
590°C y deshidrogenada a 650°C.

En la mayoria de los PTH reportados que presentan una etapa de
solubilizacion en B, se sostiene que el refinamiento microestructural es
debido a la transformacion eutectoide durante la etapa de envejecimiento
es una explicacion valida debido a que durante los PTH que no cuentan
con este paso de envejecimiento, también se produce un refinamiento de
la microestructura. Ademas, afirmaron que durante esa etapa de
solubilizaciéon es cuando se forman los bordes de grano continuo de fase o
que no pueden ser removidos y cuya presencia degrada las propiedades
mecanicas de la aleacion. Entonces, estos autores [3] propusieron un
nuevo PTH, denominado BTH (“Below 8 Transus Hydrogenation”), en el
cual la aleacion es hidrogenada y deshidrogenada a temperaturas por
debajo del B(H) transus, con el fin de prevenir la formacion de fase o en los

ex bordes de grano .

Partiendo de una microestructura o gruesa equiaxiada, Niinomi y
col. [3], aplicaron diferentes PTH que incluyen un tratamiento de solucion
en By el que ellos propusieron (BTH), en el cual se hace la hidrogenacion
a 750°C y la deshidrogenacion a 675°C. Los resultados obtenidos

muestran que todos los tratamientos refinan la microestructura inicial,
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obteniendo una mezcla fina de a + B dentro de los ex granos B. Sin
embargo, hacen notar que en los PTH que incluyeron el tratamiento de
solucién en B aparece una pelicula o continua a lo largo de los ex bordes
de grano (8, mientras que ésta no aparece en el tratamiento BTH. El
mecanismo que proponen para explicar el refinamiento de la
microestructura estad principalmente relacionado a las siguientes

descomposiciones durante la deshidrogenacion:

a”(H) - (o + Bfina

B (H) = (o + B)sina

Si bien en el trabajo de Niinomi y col. se hace referencia a que
cuando la estructura inicial es la Widmanstatten también se produce el
refinamiento de las fases, sin embargo no hay detalles especificos acerca
del crecimiento de la pelicula a continua a lo largo de los antiguos bordes
de grano B. En cuanto a las propiedades mecanicas una estructura inicial
Widmanstatten presenta una merma notable en los valores de ductilidad

después de aplicar un BTH

Fang y Wang [6] mantuvieron la muestra en una atmoésfera de
hidrégeno durante todas las etapas del PTH, hasta obtener una estructura
eutectoide completamente descompuesta para asegurar que la pérdida de
hidrégeno de la aleacion sea la menor posible y, de esta manera, evitar
que se forme la capa de fase o. Mencionan que, si bien en los PTH
propuestos anteriormente las muestras eran encapsuladas u oxidadas
para evitar el escape del hidrégeno, esto no seria absolutamente impedido
y, por eso, se formaria la capa de fase a continua en los ex bordes de
grano B. Partiendo de una muestra con una microestructura de granos o y
B alargado, hidrogenaron a 600°C hasta 1,05% de H + tratamiento de
solucién en B a 850°C durante 30 minutos con una presion de hidrogeno
de 0,1 atmoésferas + enfriamiento continuo con una velocidad de 5°C/min
hasta 590°C + tratamiento de transformacioén eutectoide a 590°C durante
8 horas con una presion de hidrogeno de 0,1 atmésferas + deshidruraciéon

en vacio a 700°C durante 24 horas.
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Fang y Wang [6] observaron que durante el tratamiento de
solubilizacion, los hidruros se disuelven en la matriz y la unica fase
presente es fu. Luego, durante el tratamiento de envejecimiento isotérmico
a temperatura moderada y en atmadsfera de H, precipitan finos y dispetsos
productos de descomposicion eutectoide (a+8) desde la matriz Bu. En la
Figura 9 se muestra la secuencia en que las fases precipitan durante la
transformacién eutectoide. En el comienzo de la transformacién, la
precipitacion de los productos de la descomposiciéon eutectoide se forman
junto a los bordes de grano Pu (Figura 9a), al aumentar el tiempo de
envejecido aumentan los productos de la descomposicion, que crecen
hacia el interior del grano Bu (Figura 9b), hasta que finalmente, luego de 8
hs de descomposicion, se obtiene una completa descomposicion eutectoide

(Figura 9c).

El borde de grano Pu resulta de preferencia para la precipitaciéon de
los productos de descomposicion eutectoide, por lo que los bordes
continuos de fase o se formarian durante el enfriamiento continuo,
cuando la muestra pasa a través de la temperatura fu transus. Fang y
Wang probaron entonces, diferentes velocidades de enfriamiento desde la
temperatura de solubilizacion hasta la descomposicion eutectoide. Con
una velocidad de enfriamiento muy lenta, 1 °C/min, obtuvieron la
precipitacion de fase o en bordes de grano; por el contrario, cuando
enfriaron con una velocidad mayor, del orden de 10 °C/min, no se formé
una capa continua de fase o en ex bordes de grano B, resultando en una
fina y densa precipitacion de a+hidruro. Ademas observaron que a mayor
velocidad de enfriamiento, mayor es el tiempo necesario para que la
transformacion eutectoide se complete. Por esta razén y por cuestiones
econOmicas y de posteriores propiedades mecanicas, concluyeron que se
necesita una velocidad de enfriamiento intermedia, tomando como 6ptima
una velocidad de 5 °C/min. Luego, la descomposicion eutectoide llevada a
cabo en una atmésfera que contenga hidrégeno destruye la continuidad y

elimina la preferencia de la fase a a precipitar en bordes de ex granos .
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Figura 9: Microestructura de una muestra con 1,05 % H, envejecida a 590°C. (a)
durante 30 min, (b) durante 4 hs, (c) descomposicion eutectoide completa luego
de 8 hs. [6]

Durante la deshidrogenaciéon en vacio a alta temperatura, los
hidruros 8 pierden gradualmente su concentracion de H, y finalmente se
produce la recristalizacion de granos finos de o y 3, obteniéndose de esta

forma una microestructura refinada.

Realizando ensayos de traccion en muestras con distintas
condiciones microestructurales, Kerr [7] obtuvo la mas alta resistencia a
la traccion, con razonable ductilidad, cuando el vciclo de
transformacion /deshidrogenacion en probetas con un 1% de hidrogeno
produjo una fina dispersion de fase B en una matriz de granos o
equiaxiados y una razonable densidad de dislocaciones producidas por
cambios en la densidad durante la hidrogenacion y deshidrogenacion. Los
mas altos niveles de fluencia se obtuvieron con temperaturas de

deshidrogenacion de 650°C, pero con mucha pérdida de ductilidad. Se
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alcanzaron resistencias equivalentes con razonable ductilidad
deshidrogenando a 675°C. Los datos obtenidos mediante los ensayos de
traccion, indican que una adicién y posterior remocion de cantidades
considerables de hidréogeno no deterioran las propiedades mecanicas de la
aleacién Ti-6Al-4V, sino que éstas dependen de fundamentalmente de la

modificaciéon microestructural que pueda obtenerse [15].
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CAPITULO 2.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

I
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2.1. Material Utilizado

Se utilizaron discos de Ti-6Al-4V de 14 mm de diametro y 3 mm de
espesor, obtenidos de una barra de Ti grado 5 comercial, cedido por la
firma FAE. La composicion quimica de esta aleaciéon se presenta en la
Tabla II [24]. Estas muestras fueron denominadas A y B, segun el proceso

termohidrogenante aplicado.

Al \" N O C Fe H
6,03 | 4,02 | 0,01 | 0,13 | 0,03 | 0,08 | <0,012

Tabla II: Composicion de la aleacién Ti-6Al-4V (IMI 318)

Debido a que simples tratamientos térmicos no pudieron modificar
la microestructura de probetas extraidas de una barra forjada y laminada
suministradas por la firma FAE [25], se seleccion6 uno de los PTH
estudiados en las muestras anteriores para lograr homogeneizar y refinar
los granos de estas probetas. El material suministrado consistié en discos
de 30 mm de diametro y 5 mm de espesor, con la composicién quimica de

la Tabla II. Estas probetas fueron denominadas C.

2.2. Equipo de hidruracion y tratamientos térmicos.

Las etapas de los distintos PTH realizados, se llevaron a cabo en un
equipo tipo Sieverts, el cual cuenta con una camara de hidruracion
compuesta de un tubo de cuarzo de 500 mm de longitud y 25 mm de
diametro y de un balén que actiia como camara adicional; los cuales se
encuentran conectados a un sistema de alto vacio y a un sistema de
inyeccion de hidréogeno a presiones inferiores a 850 torr. Un horno

deslizable suministra temperatura al sistema.

Un esquema del equipo tipo Sieverts se muestra en la Figura 10
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Figura 10: Esquema del reactor de hidruracién.

2.3. Preparacion de Muestras

Previo a ser sometidas a los diferentes PTH, la superficie de las

muestras fue desbastada con papel esmeril hasta granulometria 600, para

eliminar la contaminacién superficial y la capa de o6xido. Luego, las

muestras se desengrasaron con tricloroetileno y, por 1ltimo, fueron

enjuagadas con agua destilada. El material fue medido, pesado con una

balanza analitica (+10-5g) e introducido inmediatamente en la camara de

hidruraciéon, donde se realiz6 vacio hasta alcanzar una presion del orden

de 10-5 torr.

2.4. Microestructuras de Partida

CI.1: Las muestras A y B fueron sometidas a un tratamiento
térmico en vacio a una temperatura de 1050°C, dentro del campo B,

durante 30 minutos, con enfriamiento en horno.

La microestructura laminar obtenida consiste de paquetes formados

por gruesas placas o alternadas con finas laminas de fase . Estos

paquetes estan ubicados dentro de los grandes ex granos de la fase §3
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presentes a alta temperatura. Ademas, como se observa en la Figura 11,

los ex bordes (3 aparecen reemplazados por una franja continua de fase a.

Figura 11: Microestructura de la muestra CI-1, (a) Microscopio 6ptico, (b)
Microscopio electronico de barrido.

e CI.2: Las muestras C habian sido sometidas a los siguientes pasos

por la firma FAE:

1. Forja en B, completada en el campo (a+f).
2. Laminacion en caliente a 975°C, en el campo (a+p).

3. Recocido a 705°C durante 2 horas y enfriamiento en aire.

Tal como se muestra en la Figura 12, las muestras presentaban una
macroestructura no uniforme. En todas las secciones de la barra se
observaron dos regiones que, a baja magnificacion, se diferenciaron como

G (gruesa) y F (fina).
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Figura 12: Microestructura de la muestra CI-2. Se observan dos zonas bien
marcadas (Fy G).

En la Figura 13 se observa que la microestructura es mas uniforme
y equiaxiada en la zona F que en la zona G para todas las muestras
extraidas de la barra de seccion circular. La fase o se muestra en las
micrografias de un gris claro, en tanto que los granos de fase B son

aquellos en tonos gris oscuro.

.g‘

4 ’I "“s ,&
S . —
£ o ffu %. %

Figura 13: Microestructura de la muestra CI-2. (a) zona F y (b) zona G (ver
Figura 12).
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Figura 14: Micrografias tomadas mediante MEB. (a) zona F y (b) zona G

2.5. Procesos Termohidrogenantes.

Los parametros de ensayo utilizados en los distintos PTH que se
realizaron en este trabajo, se eligieron teniendo en cuenta los resultados

encontrados en la bibliografia.

Uno de los datos mas importantes, aportado por T.Y. Fang y W.H.
Wang [6], fue el de mantener una atmdsfera con una presion de hidrogeno
durante el tratamiento de descomposicion con el fin de evitar la formacion

de la fase a en bordes de los ex granos .

A diferencia de lo realizado por Fang y Wang [6], en este trabajo se
decidio utilizar las presiones de equilibrio para cada etapa de los PTH con

el objeto de no alterar el contenido de H del material.

En la bibliografia no se han encontrado curvas de presion de
equilibrio versus concentracion de H en funcion de la temperatura para la
aleacion Ti-6Al-4V; en cambio si existe para el Ti puro. Se utilizé entonces,
una curva experimental confeccionada con datos de ensayos previos que
fueron realizados en nuestro laboratorio y de puntos obtenidos en algunas
etapas de los tratamientos realizados en el presente trabajo. Esta curva se

muestra en la Figura 15.

32



ATOMIC PERCENT H
% & 0

T

020 0 40

850°C Ti-6A14V

i

o
+
oo

!

® 80 Bec

o 66 Tak

76 Don{Series 1,2)
4 82 A

- 83 Dan

€18 20 22 24

B304 a6 oa 16 12 14
ATOMXC RATIO X=H/Ti

Figura 15: Isotermas de presiéon vs composicion para el sistema Ti-H [26]. Se
sefiala la curva correspondiente al Ti-6Al-4V confeccionada con datos
experimentales.

En el presente trabajo se estudiaron dos procesos

termohidrogenantes. El esquema de los mismos se indica en la Figura 16.

Hidrogenacién

Desgasado
(650°C) + Vacio

Hidrogenacion
(600°C) + Presion H

Enfriamiento

?do en aire

ORI N
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Figura 16: Esquema de las distintas etapas de los PTH.

2.5.1. Hidrogenacion

La hidrogenacion de las muestras se llevo a cabo a una temperatura
de 600°C. Previamente se realiza un desgasado del sistema en alto vacio
dinamico a una temperatura de 650°C durante 30 minutos. La cantidad
de H que se introduce dentro de la camara se calcula de la siguiente
manera:

mylgIx62.364 XT .., [K 1XF

APltorr] =
Ltorr] Vomll1x47.867

La carga se realiza llenando el balén y la camara con la presiéon de H
necesaria para alcanzar la fraccion requerida, mas la presion de equilibrio
a 600°C. Luego, se aisla el balon, se realiza vacio en la camara que
contiene la muestra y se la introduce dentro del horno. Al llegar la
muestra a 600°C, se llena la camara con el hidrégeno contenido en el
balon. La muestra se deja a esa temperatura durante una determinada
cantidad de horas para permitir la homogeneizacién del H en todo el
volumen de la muestra. El tiempo necesario para que el H difunda se

calcula mediante la siguiente ecuacion:
XZ
t =7[5eg] donde D = 7.77x10-7cm?2/seg para 600°C [27]

Finalmente las muestras se llevan a temperatura ambiente

enfriando rapidamente con un flujo de aire, sobre el tubo de cuarzo, para

34



evitar el ingreso de H durante esta etapa. La concentracion de H dentro de
la muestra se determind midiendo la diferencia de peso de las mismas una

vez sacadas del horno.

2.5.2. PTH con descomposicion eutectoide (PTH-A).

Este PTH se realizo en dos muestras A con una microestructura de

partida CI.1 y con distintas fracciones de H:

o Probeta Al: f=0,5 H/Ti
o Probeta A2: f=0,3 H/Ti

Las condiciones y parametros experimentales del PTH aplicado a la
probeta Al fueron seleccionados a partir de datos de la literatura.
Teniendo en cuenta los resultados obtenidos para esta muestra, algunos

de los parametros fueron modificados para aplicarlos a la muestra A2.

2.5.2.1. Solubilizacion en fase f.

Una vez hidrogenadas las muestras fueron sometidas a un
tratamiento de solubilizacion en fase B. La probeta Al fue llevada a 850 °C
durante 30 minutos, manteniendo una atmésfera de hidrégeno con una
presion aproximada de 700 torr. Para la probeta A2 se utilizd una
temperatura de solubilizacion de 870 °C, con una presion de H

aproximada de 290 torr.

2.5.2.2. Descomposicion eutectoide.

La descomposicion eutectoide se llevd a cabo a una temperatura de
600°C, utilizando también una atmésfera de H con una presion
correspondiente a la de equilibrio para cada una de las fracciones de H/Ti.
Para llegar a la temperatura a la cual se realiz6 la descomposicion
eutectoide, se utilizaron distintas velocidades de bajada de temperatura.
En el caso de la muestra Al se hizo a 5 °C/min, mientras que para la A2

la velocidad aproximada fue de 9 °C/min. Al mismo tiempo que descendia
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la temperatura, se fue extrayendo hidrogeno de la camara hasta alcanzar
la presion de equilibrio a 600°C. Las presiones de equilibrio para esta
temperatura fueron de ~110 torr en el caso Al y ~19 torr para la A2. Los
tiempos de descomposicion eutectoide utilizados fueron de 8 hs para la Al

y 18 horas para la A2.

2.5.2.3. Deshidrogenacion.

Para la etapa de deshidrogenacion, se elevé la temperatura de las
muestras hasta 675 °C, al mismo tiempo que se hacia vacio en la
camara hasta alcanzar un vacio dinamico del orden de 10-5 torr. Las
muestras se dejaron en vacio durante 15hs para asegurar la total
extraccion del hidrégeno contenido en la muestra, previamente
incorporado durante el PTH. El enfriamiento se realizé al aire, bajo alto

vacio, retirando el horno de la camara.

2.5.3. PTH con formacion de martensita a”" a través
del templado (PTH-B).

Las muestras que se cargaron fueron:

o Probeta B: 0,35 %H/Ti (lamina de espesor = 300 um)
o Probeta B1: 0,35 %H/Ti (lamina de espesor = 300 pm)
o Probeta B2: 0,5 %H/Ti

o Probeta B3: 0,3 %H/Ti

Las probetas B y Bl habian sido hidrogenadas para un
trabajo anterior realizado en el laboratorio de dafio por hidrégeno
(UAM-CAC). En la presente tesis fueron utilizadas para comprobar
si es necesario incluir la etapa de envejecimiento en los PTH o
alcanza con deshidrurar muestras hidrogenadas para lograr el
refinamiento microestructural, tal como afirman Niinomi y

colaboradores (ver 1.2.2)
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2.5.3.1. Solubilizacion y templado.

Las muestras se llevaron a una temperatura de solubilizacién en
fase B a 850°C y se templaron en agua, obteniéndose de esta manera una
estructura martensitica a”. Las probetas se encapsularon con el fin de que

no perdieran el H retenido en la estructura.

2.5.3.2. Descomposicion isotérmica.

A la probeta B, no se le hizo tratamiento de descomposicién
isotérmica, sino que, luego de templada se le realizd6 directamente el

proceso de deshidrogenacion.

Al resto de las muestras se le hizo un tratamiento de
descomposicion isotérmica a 600°C, manteniendo una atmosfera de
hidrégeno. Las presiones de equilibrio utilizadas fueron 135 torr para la

muestra B1, 40 torr para la B2 y 15 torr para la B3.

2.5.3.3. Deshidrogenacion

Para la etapa de deshidrogenacion, se llevaron las muestras hasta
una temperatura de 675 °C, al mismo tiempo que se hacia vacio en la
camara hasta alcanzar un vacio dinamico del orden de 105 torr. Las
muestras se dejaron en vacio durante 15 hs para asegurar la total
extraccién del hidrégeno contenido en la muestra. El enfriamiento se

realiz6 al aire, bajo alto vacio, retirando el horno de la camara.

2.5.4. PTH en la muestra C.

Teniendo en cuenta que de los dos PTH desarrollados el que
presenté un resultado mas favorable a la modificaciéon microestructural
fue el PTH-A, se decidi6 aplicar este proceso a las muestras C. La

microestructura de partida de estas muestras fue la CI.2.
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Se realizaron dos muestras:

) Probeta C1: 0,48 H/Ti

O

O

o]

o

Hidrogenacién a 600°C (mas 8 hs de difusion a esa
temperatura).

Solubilizacion en fase B (870°C y =550 torr).
Descomposicion eutectoide a 600°C (18 hs y =70 torr)
Deshidrogenacion a 675°C durante 18 hs.

o Probeta C2: 0,24 H/Ti

o}

2.5.5.

Hidrogenacion a 600°C hasta llegar a una
concentracion de 0.24H/Ti (mas 18hs de difusion a esa
temperatura).

Solubilizacién en fase B (870°C y = 210 torr).
Descomposiciéon eutectoide a 600°C (18-20hs y =~28
torr).

Deshidrogenaciéon a 675°C durante 18-20 hs.

Resumen de los PTH

En la Tabla IIl se resumen las condiciones de los PTH utilizados en

el presente trabajo.

Muestra Fraccion Tratamiento
(H/Ti)
Hidrogenacién (600°C) + Solubilizaciéon en p (850°C
Al 0,5 y 700 torr) + Descomposicion eutectoide (600°C y =
110torr) + Deshidruracion (675°C)
Hidrogenacion (600°C) + Solubilizacion en p (870°C
A2 0,3 y 290 torr) + Descomposicién eutectoide (600°C y
=19 torr)+ Deshidruracion (675°C)
Hidrogenaciéon (600°C) + Solubilizaciéon en
B 0,35 (lamina) (850°C) + Templado {(en agua) + Deshidruracién
(675°C)
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Hidrogenacion (600°C}+ Solubilizacion en f§
850°C)+ Templado (en agua) + Descomposicion
B1 0,35 (lamina) ( ) P ( gua) P
Isotérmica (600°C y =135 torr) + Deshidruracion

(675°C)

Hidrogenacién (600°C)+ Solubilizacién en
B2 0.5 (850°C)+ Templado (en agua) + Descomposicion
’ Isotérmica {600°C y =40 torr) + Deshidruracion

(675°C)

Hidrogenacién (600°C)+ Solubilizacion en B
B3 0.3 (850°C)+ Templado (en agua) + Descomposicién
’ Isotérmica (600°C y =15 torr) + Deshidruracién

(675°C)

Hidrogenacién (600°C) + Solubilizacién en B (870°C
C1 0,48 y 550 torr) + Descomposicion eutectoide (600°C y
=70 torr)j+ Deshidruracion (675°C)

Hidrogenacion (600°C) + Solubilizacion en f (870°C
C2 0,24 y 210 torr) + Descomposicion eutectoide (600°C y
=28 torr)+ Deshidruracion {675°C)

Tabla III: Resumen de los PTH realizados.

2.6. Analisis Metalograficos

La caracterizacion de las muestras se realizé6 mediante microscopia
optica y electrénica. La superficie de las muestras fue desbastada
mecanicamente con papeles abrasivos de granulometria 220, 320, 400 y
600. El pulido se completé con cenizas de dicromato de amonio en un
pafio embebido en una soluciéon muy diluida de HF y se atacdé con una
solucion de 5% de perdxido de hidrogeno, 2% HF (50%) y agua destilada.
El examen de las muestras se realizé6 en un microscopio Olympus modelo
BX60M con un aumento maximo de S500X. Las muestras fueron
examinadas en un microscopio electronico de barrido (MEB) Philips

modelo quanta 200.

Con el objeto de visualizar el tamafio de grano obtenido posterior al

PTH y la reparticion de las fases a y B en la microestructura, se
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prepararon laminas delgadas de la muestra Al a partir de discos de 3 mm
de diametro, cortados en una maquina de electroerosion y pulidos
electroquimicamente en un equipo de doble jet marca Fischione 120 en
una solucién de 55% de metanol, 35% de butanol y 10% de acido
perclorico a -35°C. Las observaciones de las laminas se hicieron en un
microscopis eleetrénies de tranasmisién (MET) Phillips CM200 operado a
200 KV y equipado con un sistema EDAX-DX4, mediante €l cual se
determiné la composicion quimica de las fases por microanalisis de rayos

X dispersivo en energia (EDS).

La determinacién de las fases presentes se realizé por difractometria

de rayos X utizando un difractémetro Phillips PW3710.

2.7. Ensayos de traccion

2.7.1. Probetas

Se prepararon 2 grupos de probetas de traccién, a las cuales se les
realizé los PTH descriptos anteriormente. La denominacion de las mismas

fue, para las muestras con microestructura inicial CI.1:
e PT-CI1: probeta sin tratamiento.
e PT-A: probetas con tratamiento A

o Hidrogenacion a 600 °C hasta tener una concentracion de
0,31H/Ti (mas 72hs de difusién a esa temperatura).

o Solubilizacion en fase B (870°C y = 330 torr).

o Enfriamiento desde la temperatura de solubilizacién a la de
descomposiciéon eutectoide de = 9°C/min.

o Descomposicion eutectoide a 600°C (18-20hs y =20 torr).

o Deshidrogenacion a 675°C durante 18 hs.
e PT-B: probetas con tratamiento B.

o Hidrogenacién a 600°C hasta tener una fraccion 0.3H/Ti (mas

72hs de difusion a esa temperatura).
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o

Solubilizacion en fase (3 (8702C).
Templado en agua.
Descomposicion isotérmica a 600°C (18-20hs y =14 torr).

Deshidrogenacion a 675°C durante 18 hs.

Las probetas de tracciéon fueron confeccionadas mediante un

mecanizado posterior al PTH, y las dimensiones fueron adaptadas de la

norma ASTM E-8. En la se Figura 17 muestra un esquema de las probetas

de traccion.

20

. sef |

Figura 17: Esquema de las probetas de traccion confeccionadas segiin norma

ASTM E-8 para las muestras PT-CI.1, PT-A y PT-B.

2.7.2. Condiciones de Ensayo

Los ensayos de traccidon se realizaron en una maquina de ensayo

universal marca Shimadzu de capacidad maxima 100KN, modelo AG. Para

medir la elongacion se utilizé6 un extensémetro marca Shimadzu modelo

SG 10-10, ambos trazables a patrones internacionales. La velocidad de

desplazamiento utilizada fue de 0,5 mm/min. La reduccién en area en la

estriccion se midié directamente sobre las probetas fracturadas por medio

de un microscopio comparador Mitutoyo (con un error de Sum).
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2.8. Resumen de las probetas confeccionadas

Probeta Tratamiento
CL1 Solubilizacién 1050°C (30 min) + Enfriamiento en
horno
cL2 Forjada y Laminada con macroestructura
inhomogénea
Al CI.1 + PTH-A (0,5H/Ti)
A2 CI.1 + PTH-A (0,3H/Ti)
Lamina (0,35H/Ti) + Solubilizacién en § (850°C, 30
B min) + Templado (en agua) + Deshidruracion
(675°C)
Bl Lamina (0,35H/Ti) +PTH-B
B2 CI.1 + PTH-B (0,5H/Ti)
B3 CI.1 + PTH-B (0,3H/Ti)
C1 C1.2 + PTH-A (0,5H/Ti)
C2 Cl.2 + PTH-A (0,3H/Ti)
PT-CI.1 Probeta Traccion con CIL.1
PT-A Prob. Tracc. CI.1 +PTH-A (0,3H/Ti)
PT-B Prob. Tracc. CI.1 +PTH-B (0,3H/Ti)

Tabla IV: Resumen de todas las probetas tratadas.
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CAPITULOQ 3.
RESULTADOS Y DISCUSIONES

M e

43




3.1. Caracterizacion microestructural de las muestras
sometidas a los PTH.

3.1.1. Probetas con PTH-A.

La aplicacion del PTH-A, tanto a la muestra Al como a la A2,
condujo a un gran refinamiento de la microestructura. Al observar la
muestra Al (0,5 H/Ti) superficialmente (Figura 18), se tiene una

distribucion homogénea de fina fase a (gris claro) y fase  (gris oscuro).

Figura 18: Micrografias 6pticas de la muestra Al en la superficie

En un corte transversal, se tiene una microestructura muy fina
compuesta también de fases a y B; lo cual nos indica que el proceso se
llevo a cabo en todo el volumen de la muestra (Figura 19). En este caso,
los bordes de ex granos P fueron reemplazados por una delgada capa
discontinua de fase o que se alterna con zonas bifasicas de o y B, pero que
presenta una menor densidad de fase P respecto del resto de la
microestructura, como también puede verse en la Figura 19. Por lo tanto,
si bien este tratamiento no elimindé completamente las capas de fase a
precipitada en bordes de los ex granos B, las redujo en espesor y las volvio
discontinuas. En la Figura 20 se muestra una micrografia tomada
mediante microscopio electronico de barrido (MEB) donde se puede
apreciar que la fase o en bordes de ex granos 8 no es continua sino que se

encuentra fragmentada.
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Bordes de grano de fase a que se
encuentran fragmentados.

: % 2

Figura 20: Imagen MEB de un borde de grano de la muestra Al.

Como se menciono en 2.5.2, los parametros para realizar el PTH en la
muestra Al fueron modificaciones de estudios previos sobre procesos
termohidrogenantes encontrados en la literatura. Con el objeto de
asegurar que la solubilizacion se llevaba a cabo en el campo B, y no en el
campo B+8 (ver Figura 7), se elevo la temperatura de solubilizacion de
850°C a 870°C y se bajo la concentracion de hidrogeno en la red a 0,3
H/Ti. Por otro lado, se aumento la velocidad de enfriamiento de 5°C/min a
9°C/min para pasar mas rapidamente por el campo bifasico mencionado
anteriormente, tratando de evitar la precipitacion de hidruro en los bordes
de grano B en esta etapa del PTH. Estas condiciones fueron las que se

aplicaron a la probeta A2.
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En la muestra A2 (0,3 H/Ti) el PTH también se produjo en todo el
volumen de la muestra. Se obtuvo una distribucion muy fina de fases a y
B, como puede verse en la Figura 21, y al igual que en la muestra Al, el
refinamiento de la microestructura fue notable si se lo compara con el

tamarno de las fases previo a este PTH.

Figura 21: Micrografias opticas de la muestra A2

En el caso de esta muestra, la capa de fase o presente en los bordes
de ex granos B3, previo al PTH, tampoco se elimind por completo; pero, de

la misma manera que ocurri6 en la muestra Al se la redujo en espesor y

se la volvio discontinua (Figura 22).

Borde de grano compuesto de fase
a, que se encuentra fragmentado.

Figura 22: Micrografia MO de la muestra A2 con un borde de grano discontinuo.
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En la Figura 23, tomada mediante MEB, se observa la
microestructura refinada de la muestra A2 y la discontinuidad presente en
los ex bordes de grano (3, que previamente se encontraban formados por

una linea de fase o continua.

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

Figura 23: Foto obtenida mediante MEB de la probeta A2.

Si bien en las dos muestras, A1 y A2, se tuvo una particion de la
fase o, observando a mayores aumentos (Figura 20 y Figura 23) la
microestructura de la muestra A2 tiene una apariencia mucho mas

acicular que la muestra Al.

La evolucion microestructural para las distintas etapas del PTH-A
podria ser explicada mediante la ayuda del diagrama de fases del sistema
Ti-6Al1-4V-xH (Figura 7). Para las concentraciones alcanzadas durante la
hidrogenacion a 600°C - 0,3 H/Ti (~23 %at) y 0,5 (~33 %at)- las fases

presentes al final de esta etapa son o+u +8.

El refinamiento en la microestructura es el producto que se obtiene
del proceso de descomposicion eutectoide que comienza a producirse
durante el enfriamiento desde la temperatura de solubilizacién en B y
concluye al finalizar el tratamiento isotérmico a 600°C. Durante este
enfriamiento, y al pasar por el campo de dos fases (B+8), precipitarian
hidruros en bordes de ex granos 3 y también dentro de ellos. Debido a la

gran cantidad de H que posee la muestra, estos hidruros tendrian un
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tamano considerable y actuarian como nucleos para el posterior

crecimiento de los productos de descomposicion eutectoide.

Durante la descomposicion eutectoide se produce la reacciéon By —
a+d. Segun el pseudo diagrama de equilibrio Ti-6Al-4V-xH (Figura 7), a
600°C coexisten a+Pu+d. A medida que pasa el tiempo aumenta la
cantidad de a+§, mientras que disminuye la cantidad de Pu sin
descomponer. Cuando con el tiempo toda la reaccién eutectoide se
completa, queda Pu residual sin descomponer embebida en el eutectoide
a+d, a fin de equilibrar la fraccién en volumen de a/P presente en la

aleacion a 600°C.

En la deshidrogenacion, los hidruros precipitados probablemente
transformen a a (fase oscura en las micrografias MEB). Durante esta
etapa de extraccion de hidrégeno, la fraccion de fase § se estabiliza por la
presencia de vanadio hasta alcanzar la fraccién a/f en volumen requerida

a esa temperatura en el Ti-6Al1-4V.

En estas muestras, existen zonas de fase a que se formarian en
distintas etapas del PTH. Observando las micrografias MEB de la Figura
24 la fase gris oscura seria la fase o que proviene de la descomposicion del
hidruro durante la deshidrogenacion y la fase gris clara corresponderia al
producto de descomposicion eutectoide. Debido a que ni el V ni el Al
forman hidruros estables a temperaturas del orden de 600°C, es razonable
suponer que los hidruros contengan bajas concentraciones de Aly V, y
por lo tanto, durante la deshidrogenacion transformen a fase a, tal como

explica Kerr en su trabajo [7]
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Producto de la
descomposicion
eutectoide.

Fase a proveniente de
la deshidrogenacion
del hidriira

Figura 24: Comparacion de la muestra Al con la A2. (a) y (b), muestra Al; (¢) y
(d), muestra A2.

En la muestra A2 la concentraciéon de hidréogeno es menor que en la
muestra Al, por lo que habria menor cantidad de hidruros precipitados
durante el enfriamiento desde la temperatura de solubilizacién a la de
descomposicion eutectoide, tanto en los bordes de los ex granos B como en
el interior de éstos. De esta forma, los productos de descomposicion
eutectoide ocuparian mas espacio dentro del volumen de la muestra, como
se observa en la Figura 24. Comparando las fotos a) con c¢) y b) con d) se
observa que la fase gris oscura (fase a que se formaria por
deshidrogenacion del hidruro) ocupa mayor superficie para la probeta Al

que para la A2.

49



Mediante estos tratamientos no se eliminé por completo la presencia
de los bordes de los ex granos (3, pero si fueron fragmentados y
disminuidos en espesor. Mediante estos PTH, que presentan una etapa de
solubilizacion en B, seria imposible eliminar por completo esta continuidad
de la fase a. Esto se deberia a la precipitacion de hidruros (que luego
transforman en o durante la deshidrogenacion) al pasar por el campo
bifasico (B+8), durante el enfriamiento hasta la temperatura de
descomposicion (ver Figura 7). Ni siquiera el aumento en la velocidad de
enfriamiento logra eliminar su presencia, ya que en este trabajo se
probaron dos velocidades diferentes (5°C/min para la muestra Al y
9°C/min en el caso de la muestra A2) y en ambos casos se observo fase o

en los bordes de los ex granos 3.

Mediante microscopia electrénica de transmision (MET) se identifico
y determind el tamano de los granos de las fases o y . Para ello, se

prepararon laminas delgadas de la muestra Al, y se las analizo.

Se pudo establecer que la fase (3 tiene un tamano de 150 — 200 nm,
mientras que los granos de fase o varian desde un tamano del orden de
150 nm hasta un tamano del orden del micron. Esto puede verse en las

Figura 25 y Figura 26.

Figura 25. Micrografia MET (campo claro) de la fase  precipitada dentro de una
matriz de fase a.
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Figura 26: Granos o y f de una imagen de MET (campo claro).

La fase B presenta un alto contenido de vanadio, del orden del 17%,
y presenta un bajo contenido de aluminio, con valores del orden del 2%.
La fase o que rodea los granos (3 tiene un mayor contenido de Al y muy
bajo contenido de V. A su vez, la fase B puede ser identificada mediante el
contenido de un 2 a 3% de Fe, elemento que no se detecta en la fase o

(Figura 27 y Figura 28).

La presencia de granos de fase 3, con un tamano de 150-200 nm, en
bordes de los pequenos granos o impedirian que éstos crezcan

produciendo, de esta manera, un gran refinamiento de las fases.
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Labef A:

2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 16.00

Figura 27: Espectro EDS caracteristico de la fase §.

Label A:

Ka
Kb

AlKa

Al Kb __

2.00 4.00 6.00 6.00 10.00 12.00 14.00 16.00 10.00

Figura 28: Espectro EDS caracteristico de la fase o.

3.1.2. Probetas con PTH-B.

Mediante difraccion de rayos X se verifico que, luego del templado,
las muestras del grupo B presentaban las fases o” y PBu. La estructura

martensitica obtenida luego del temple se muestra en la Figura 29.
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Figura 29: Microestructura presente luego del temple. (a) microscopio optico, (b)
microscopio electréonico de barrido.

La muestra B fue sometida, luego de la hidrogenacion y el templado,
a un proceso de deshidrogenacion. Como resultado, se obtuvo en esta
muestra una distribucion de fase B en una matriz de fase a acicular. Si
bien la particion de las agujas de martensita fue importante, como puede
verse al comparar las Figura 29(a y b) y la Figura 30(a y b), la fase acicular
sigue estando presente. En la Figura 30(c) se ve la morfologia de las fases
mayoritariamente acicular aunque de un tamano considerablemente

menor que las agujas que conformaban la muestra de la cual se partio.
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Figura 30: Micrografia de la probeta B. (a) microscopio o6ptico. (b) y (c) MEB

La muestra B1, luego del templado fue sometida a un tratamiento
de descomposicion isotérmica. Como resultado se obtuvo un refinamiento
en la microestructura, aunque en algunas zonas de la muestra se pueden
divisar agujas (Figura 31a). En esta muestra se pudo observar también
que los bordes de ex granos B compuestos de fase o no fueron borrados
completamente (Figura 31b). Mediante microscopia electronica de barrido
se pudo ver que existen algunas zonas de la muestra, preferentemente
cercana a los bordes, donde se tienen areas de mayor densidad de fase a

Figura 32.

Figura 31: Micrografia optica de la probeta B1l. a) agujas no fragmentadas. b)
borde de grano de fase a.
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Figura 32: micrografia MEB, de la muestra B1.

Los PTH en las muestras B y Bl se realizaron con el fin de verificar
la necesidad de un tratamiento de descomposicion isotérmica previo a la
deshidruracién. Niinomi y colaboradores [3] informan que alcanza con
deshidrogenar una muestra con fase o” para obtener una reparticion de
fases a y B finas evitando un tratamiento de descomposicion isotérmica.
Comparando los resultados de estas dos muestras, se vio que un mayor
refinamiento era producido mediante un tratamiento que contara con una

etapa de descomposicion isotérmica.

En la probeta B2, cargada con 0,5 H/Ti, también se obtuvo un
refinamiento en la microestructura. Al igual que en la muestra Bl se
pueden divisar, en algunas zonas, agujas que no alcanzaron a
fragmentarse durante el envejecimiento isotérmico (Figura 33). Los bordes
de grano, previamente formados por una gruesa linea de fase o continua,
se presentan luego del PTH como una linea muy delgada y discontinua,

como se observa en la Figura 33b.
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Figura 34: Probeta B2 (MEB).

Se observo que los bordes de la muestra B2 presentan fisuras luego
del templado, por lo que se bajo la concentracion de hidrogeno a una
fraccion 0,3 H/Ti para la probeta denominada B3. Si bien en esta muestra
se logro un refinamiento en la microestructura, presenta gran cantidad de
agujas, provenientes de la estructura martensitica a” que probablemente
no alcanzaron a fragmentarse durante el envejecimiento isotérmico, como
puede verse en las Figura 35 y Figura 36. Se nota también la presencia de
fase o en algunos bordes de los ex granos 3, pero que al igual que en los

casos anteriores tienen un aspecto muy delgado y discontinuo.
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Figura 36: Micrografia obtenida mediante MEB de la muestra B3.

Los PTH-B se basan en la obtencion de la martensita o”. Las
multiples orientaciones que presenta esta fase conducen a una
microestructura final a+p fina y homogéneamente distribuida [1].

Al iniciar la descomposiciéon isotérmica a 600°C las fases presentes
en la muestra - o”, Bu y probablemente algo de fase hidruro no detectada
por rayos X - evolucionan de la siguiente manera:

o”+Bu = (atd) + Pu

Si se comparan las Figura 33(a) y Figura 35 la muestra con 0,5H/Ti
presenta una microestructura mas fina y menos acicular que la muestra

con 0,3H/Ti. La mayor cantidad de hidrogeno llevaria a que haya una
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mayor cantidad de o”, produciéndose un mayor refinamiento de la

microestructura.

3.1.3. PTH en las muestras C.
A partir de los resultados obtenidos con los PTH-A y PTH-B se decidio

aplicar el primero de éstos a las muestras C, provenientes de una barra

forjada y laminada, que presentaban una microestructura inhomogénea.

El PTH-A con una fraccion de 0,5H/Ti (muestra C1) produjo una
microestructura homogéneamente refinada en la totalidad de la muestra,
tanto en la zona que presentaba una microestructura inicial fina, como en
la gruesa. Se observan también los bordes de los ex granos f3;
fragmentados (han perdido continuidad) y la mayoria de ellos estan
constituidos por una capa de fase o que presenta en su interior fase 3
globular con una densidad menor a la que se observa en el resto del

material (Figura 37 y Figura 38).

o
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Figura 37: Micrografias opticas de la probeta C1. a) Se distinguen los bordes de
ex granos f. b) Aspecto de distribucion de la fase f.
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Figura 38: Micrografias obtenidas mediante MEB de la probeta C1.

Se aplicé también el PTH-A con una fraccion de 0,3H/Ti (muestra
C2). Se obtuvo también una microestructura homogéneamente refinada
en la totalidad de la muestra. Los bordes de los ex granos f3; al igual que

en el caso anterior, se encuentran fragmentados Figura 39.

Figura 39: Micrografia optica de la probeta C2 (0,3H/Ti) luego del PTH.

Al igual que en la muestra A2, la probeta C2 con un contenido de H
de 0,3H/Ti y sometida a un PTH-A, mostré una microestructura de fase a

acicular, como se puede ver en la Figura 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 literatura no se encontraron las isotermas presion vs

concentracion de H en funcion de la temperatura para la aleacion Ti-6Al-
4V.

En la Figura 41 se representan las presiones de equilibrio alcanzadas
para dos etapas del proceso: la solubilizacion (a 850°C y a 870°C) y la

descomposicion eutectoide o isotérmica (a 600°C).
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Figura 41: Presiones de equilibrio halladas experimentalmente para el Ti-
6Al1-4V.
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A partir de los ensayos realizados se consideran confiables los

resultados que se muestran en el grafico de la Figura 41.

En el trabajo de Fang y Wang [6] se emplea una atmoésfera de H de
100 torr para todas las etapas del proceso termohidrogenante. En este
trabajo se utilizaron las presiones de equilibrio estimadas para cada

etapa.

Si se observa la Figura 41, la presion de equilibrio para la
temperatura de descomposicion eutectoide es un poco elevada para la
muestra Bl en relacion a la concentracion de H/Ti que contiene. Cabe
destacar que este ensayo fue uno de los primeros en llevarse a cabo, por lo
tanto los valores de presiones de equilibrio no eran conocidos. Al no
hallarse en la bibliografia curvas de presiones de equilibrio para el Ti-6Al-
4V, era necesario hallarlas empiricamente, con lo cual es probable que
durante esta etapa, la muestra haya absorbido una cantidad extra de H,
con lo cual su fraccion H/Ti habria aumentando y de esta manera
aumentaria el valor de la presion de equilibrio. Cabe aclarar que el hecho
de que la muestra haya o no absorbido mayor cantidad de H, no puede

saberse a ciencia cierta en este caso ya que el proceso se completé.

3.1.5. Comparacion de los PTH.

Se desarrollaron dos PTH, uno con descomposicion eutectoide (PTH-

A) y otro basado en la descomposicion de una martensita a” (PTH-B).

El PTH-A produjo en las muestras un mayor refinamiento de la
microestructura, mientras que en el PTH-B, si bien se produjo un gran

refinamiento mantuvo rasgos de la estructura acicular de la cual se partio.

Ambos tratamientos no lograron eliminar por completo la capa de
fase a en bordes de ex granos B, si bien la redujeron en espesor y la

volvieron discontinua.

Por otra parte, en ambos tratamientos se obtuvo un mayor

refinamiento microestructural con una concentracién de 0,5H/Ti. Sin
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embargo, en el PTH-B, con 0,5H/Ti sc observaron fisuras luego de

realizarle el templado.

3.2. Ensayos de Traccion.

Para evaluar el comportamiento del refinamiento microestructural
frente a las propiedades mecanicas se realizaron ensayos de tracciéon en

probetas cargadas con una concentraciéon de 0,3H/Ti.

Modulo de
oo | | Cvowms | hen | om0 8
PT-CI Cl.1 218 786 844 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 traccion.

Segun la norma ASTM F136, los valores de resistencia y reduccion

de area para un grano equiaxiado deben ser los siguientes:

(MPa) | (MPa) | B2
Norma ASTM F136 795 860 25
_para grano equiaxiado

Tabla VI: valores de resistencia para granos equiaxiados segin norma ASTM
F136.

De los ensayos de traccion se puede ver que hubo un aumento tanto
en la tension de fluencia como en la resistencia a la tracciéon alcanzada de
las muestras sometidas a un PTH respecto al material en la condicion
inicial que, por otro lado, no alcanza las exigencias de la norma ASTM
F136. En el caso del PTH-A, la tensién de fluencia (Rpo.2) aumenté casi en
un 30% respecto a la condicion inicial y para el PTH-B casi en un 20%. La
resistencia a la tracciéon (Rm) aumenté en el caso del PTH-A en un 27% y

en un 20% para el PTH-B, con respecto a la CI.1 (Tabla V).
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Este material presenta, luego de haber sido sometido a un PTH, un
decrecimiento en sus valores de ductilidad. Esta propiedad se calculd
midiendo la reduccién de area en la zona de la estriccion. La disminuciéon
de RA para el tratamiento PTH-A, respecto al material en condicién inicial,
es del 37% mientras que para el PT-B es del 58%, como se puede ver en la
Tabla V. En la Figura 42 se muestra un grafico donde se representa la
variacion de la tensiéon de fluencia y de la resistencia a la traccion, en
funcién de la reduccion en areas para los diferentes PTH y para la
condicion inicial.

El PTH-B mejora la resistencia de la aleacion a expensas de una
gran pérdida de ductilidad. El PTH-A es el que presenta los mejores
valores de resistencia de la aleacion y la pérdida de ductilidad no es tan

pronunciada.

Por otra parte, si bien la mayoria de los autores consideran 6ptima
como temperatura de deshidrogenacion 675°C, en la tabla II del trabajo de
Kerr [7] se observa que para materiales hidrogenados hasta 0,3 H/Ti
deshidrogenados a 700°C no hay pérdida de ductilidad con respecto a su

material de partida y sigue manteniendo valores elevados de resistencia.

1100
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Figura 42: Grafico Tension de Fluencia vs. Relacion de Areas para los distintos
PTH.
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Las superficies de fractura de todas las probetas ensayadas fueron
ductiles. En la probeta PT-CI se observaron hoyuelos de distintos tamanos
y canales (Figura 43 a, b y c) que estarian relacionados a la estructura de
placas alfa y beta del material tratado térmicamente en el campo beta

(Figura 11).

Figura 43: Superficie de fractura de la probeta en la condicion inicial, PT-CI.

La superficie de fractura de la probeta PT-A, presento hoyuelos mas
pequenos, equiaxiados y homogéneos (Figura 44 a, b y c) que la probeta
PT-CI; no se observaron los canales asociados a las placas alfa beta de la

estructura inicial.
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Figura 44: Superficie de fractura de la probeta PT-A.

La superficie de fractura de la probeta PT-B mostré6 hoyuelos mas
pequenos y poco profundos (Figura 45a, b y c) y morfologias asociadas al
caracter acicular de la estructura (Figura 45b). La existencia de estos
hoyuelos pequenos y poco profundos, tendrian una relacion directa con la

menor reduccion en area que presento esta muestra.
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Figura 45: Superficie de fractura de la probeta PT-B.
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CAPITULO 4.
CONCLUSIONES
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Se desarrollaron dos procesos termohidrogenantes que permitieron
convertir estructuras laminares de la aleaciéon Ti-6Al-4V en estructuras de
granos a y B pequenos y equiaxiados, y romper la continuidad de la fase o

en los bordes de los ex granos 3. Estos procesos se denominaron:

e PTH-A: en este proceso se produce la descomposicién eutectoide de

la fase Bu en las fases a e hidruro.

» PTH-B: en este proceso se produce la descomposicién isotérmica de

la martensita o” en fases o, Bu e hidruro.

Las siguienies esnclisionos surgieron de la aplicacitn de eatos FIH:
¢ Para optimizar el refinamiento de la microestructura es necesario
realizar un tratamiento de descomposicion eutectoide o
envejecimiento isotérmico, de lo contrario la microestructura no se
fragmenta lo suficiente. Tratamientos que solamente constan de las

etapas de hidrogenacion y deshidrogenaciéon no son los mejores

refinadores de la microestructura.

e La cantidad de H que entra en el material determina la
morfologia final de la muestra. Menores contenidos de H condujeron

a microestructuras mas aciculares.

e Mediante la aplicacion de los PTH no se logra eliminar
completamente la capa a que se forma en los bordes de los ex
granos B, pero se la fragmenta y se la disminuye en espesor con

respecto al material de partida.

¢ El refinamiento de la microestructura obtenido mediante la
aplicaciéon del PTH-A con 0,5 H/Ti, consistié6 de granos de fase a
inferiores a 1ym y fase B entre 150 y 200 nm.

e Si bien los tratamientos PTH-A y PTH-B producen el refinamiento

de la microestructura, mediante el PTH-A se logré reducir la

“acicularidad” de la microestructura inicial.

e Las propiedades mecanicas de la probeta con microestructura
laminar son apenas inferiores a las que la norma exige para

materiales a ser utilizados en implantes quirtargicos. La tension de
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fluencia fue un 30% y un 20% mayor en las muestras con PTH-A y
PTH-B, respectivamente, con respecto a la muestra con
microestructura inicial. La resistencia a la tracciéon también se ve
incrementada en un 27 y un 20% para cada tratamiento respecto a
los valores de la muestra de partida, superando en ambos casos los

valores exigidos por 1a norma.

¢ La mayor reduccion en area, 19%, se presenté en las probetas
con microestructura inicial (PT-CI.1). Las probetas con PTH-A
presentaron una reduccién en area del 12% mientras que las
muestras con PTH-B alcanzaron una reduccion en area de sélo el
8%.

e Las superficies de fractura de las muestras con PTH fueron
dictiles. En particular, la presencia de hoyuelos de poca
profundidad en las probetas con PTH-B esta en concordancia con el
bajo valor de reduccion en area medido para estas probetas.

e El PTH-A fue exitosamente aplicado a muestras con
microestructura inhomogénea, provenientes de una barra forjada y
laminada, a las cuales se les habia tratado de cambiar
infructuosamente la microestructura mediante tratamientos
térmicos. El PTH-A logré homogeneizar y refinar la microestructura
en todo el volumen de las muestras y fragmentar los bordes de los
ex granos B. El PTH-A podria ser usado para modificar pequenas
piezas con forma proxima a la final, obtenidas por fundicion o
pulvimetalurgia en las cuales es imposible aplicar deformaciones

posteriores a la produccion de la pieza.

Futuras lineas de trabajo.

A partir de los resultados obtenidos de las experiencias realizadas y

la discusion de las mismas, surgen las futuras lineas de trabajo:

e Estudiar mas detalladamente los mecanismos que llevan a

producir el refinamiento de la microestructura en una aleacién de
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Ti-6Al-4V. Para ello seria necesario interrumpir los tratamientos y
estudiar qué es lo que sucede en cada una de las etapas de estos
PTH.

e Realizar la deshidrogenacion de las muestras a una temperatura
mas elevada (~750°C), para ver como afecta este parametro en las
propiedades mecanicas, mas especificamente en la ductilidad de la

aleacion.

e Analizar con MET la muestra producida mediante el PTH-A con
0,3 H/Ti.

e Si bien las normas no exigen ensayos de fatiga, se considera
importante evaluar la resistencia a la fatiga de alto ciclo de los

materiales con un PTH.
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