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Resumen

En la industria aeronatucia se emplean nuevos productos, aleaciones y procesados de Titanio.Su uso
tenderd a incrementarse. El hecho de que el Titanio sea un material con cierta importancia en este
sector se debe a sus especificas propiedades tales como la buena relacién que presenta
resistencia/peso, integridad, resistencia a la corrosion, propiedades mecéanicas y dilatacion térmica.

Concretamente, materiales compuestos de base de titanio (TiMMCs) son considerados como
excelentes candidatos para aplicaciones aeronauticas. Sus caracteristicas como alta resistencia,
tenacidad y resitencia a la friccion favorecen a los compuestos de base de titanio su uso en
aplicaciones técnicas. Existen diversos tipos de compuesto de base de titanio como los reforzados
por fibras largas, fibras cortas 0 mediante particulas.

Por otro lado, la produccion de piezas mediante Pulvimetalurgia tiene considerables ventajas cuando
se compara con otros métodos tradicionales como el mecanizado de blogues. Algunas de estas
ventajas son el gran ahorro en la produccion enfocada a la fabricacion en cadena y a la precision
dimensional. Ademas, la pulvimetalurgia es una técnica de conformado “near net shape”, lo que
significa que operaciones secundarias en mucho casos no son necesarias. En el presente trabajo, para
la fabricacion de TIMMCs se ha elegido una técnica de procesado de polvos, concretamente una
técnica de compactacion en caliente ““direct hot pressing”. La flexibilidad que tiene esta técnica para
fabricar compuestos con ciertas composiciones que no son posibles mediante otras técnicas, es una
de las ventajas mas atractivas que ofrece este proceso, el cual se emplea para poder llegar al objetivo
del presente trabajo.

Para llevar a cabo el presente proyecto, en la empresa austriaca “RHP-Technologies-GmbH”
mediante la técnica de procesado mencionada anteriormente se han fabricado diversos TiIMMCs.
Para la produccion de las matrices se ha empleado dos polvos de Titanio grado 1 con distinto tamafio
de particula (30 and 100 um), y como fase de refuerzo se han usado nano y micro carburo de boro
ademés de boro amorfo.

La finalidad de este Proyecto es el estudio del comportamiento y propiedades de los TiMMCs
mecionados anteriormente, mediante una exhaustiva caracterizacion de los mismos, para poder
lograr una determinacién de la mejor combinacién entre los pardmetros de fabricacion y los
materiales empleados.






Abstract

New Titanium products, alloys and manufacturing methods are employed by the aircraft industry,
the use of Titanium will expand in this application. The selection of Titanium in this sector is a result
of the specific properties associated with the metal including: strength to weight ratio, reliability,
corrosion resistance, mechanical properties and thermal expansion.

In particular, Titanium metal matrix composites (TiMMCs) are considered as novel candidates for
aircraft-grade applications. Their properties like high stiffness, strength and wear resistance makes
Titanium composites of interest for technical applications. There are several existing types of
Titanium composites like particulate or continuous fiber reinforced types.

On another hand, production of components via powder metallurgy has many potential advantages
compared to producing them via conventional methods, such as machining from billets. Some of
these advantages include as huge potential savings in production by using powder metallurgy which
is geared towards mass production and the dimensional accuracy possible. Additionally, powder
metallurgy is a near net shape forming process, meaning that in many cases no finishing operations
are required. In the present work, powder metallurgy was selected as manufacturing route of the
TiIMMC studied more specifically FAST: direct hot pressing (dHP) technique. Its flexibility to
produce composites compositions not possible by other methods is the most attractive advantage of
this development processes to achive the objective of the present work.

To carried out the present work, several TIMMCs have been fabricated by dHP technique in RHP-
Technologies-GmbH (Austria). The matrices have been made from two different Titanium grade 1
powders (30 and 100 um size), and as reinforcemtet materials nano and micro Boro Carbide have
been employed in addition to Boro amorphous.

Finally, the aim of this project is the study of the behaviour of theseTIMMCs by means of an
exhaustive characterisation of them, to address the best combination between process parameters-
material reinforcement-matrix powders.
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1 INTRODUCCION

Las nuevas tecnologias de extraccion del Titanio, que producen Titanio elemental en forma de
polvo, sitlan a la pulvimetalurgia en un puesto estratégico para la fabricacion de componentes del
Titanio, reduciendo el coste final de producto debido al desarrollo de nuevas tecnologias de
extraccion del Titanio.

La disminucion de coste del material base, junto a la economia de los procesos pulvimetalurgicos,
hacen més viable la diversificacion de la industria del Titanio, lo que permite alcanzar volimenes de
produccion capaces de popularizar el material y estabilizar su precio.

Ademas, el uso de materiales compuesto de matriz metalica esta sufriendo un gran crecimiento
debido a las ventajas que proporciona frente a materiales compuestos ceramicos o poliméricos.
Ventajas tales como mejor comportamiento a fatiga, mayores valores de dureza, un mayor mddulo
elastico, mejor comportamiento en aplicaciones de alta temperatura, una mayor libertad de disefio y
flexibilidad de fabricacién proporcionando la capacidad de poder desarrollar geometrias innovadoras
y una rigurosa morfologia y tolerancia.

Todo ello se esta traduciendo en descubrimientos de nuevas fibras, nuevas matrices y arquitecturas,
asi como en el desarrollo de nuevos procesos de manufactura para mejorar las propiedades y reducir
el coste de estos materiales, mediante la introduccion de economias de escalas, para lograr hacerlos
competitivos en el mercado mundial y que podrian repercutir en la disminucion del coste final del
producto en un 30 %- 50 % [1, 2]

Una de las ventajas méas importantes que ofrece la pulvimetalurgia sobre las técnicas convencionales
de procesado es la posibilidad de disefiar facilmente aleaciones a medida y materiales compuestos
reforzados con particulas. La seleccion adecuada del procesado de una pieza que retina los requisitos
para una determinada aplicacion, pueden contribuir notablemente a optimizar su coste final. Por ello,
técnicas como la pulvimetalurgia que permiten un conformado muy cercano a la forma final son
altamente eficientes, ya que minimizan el desperdicio de material y reducen las etapas de
mecanizado; lo que en el caso del Titanio es especialmente importante.

Gracias a la excelente solubilidad de la mayoria de los elementos en Titanio, es posible obtener
aleaciones de Titanio con microestructuras homogéneas mediante técnicas pulvimetalurgicas.

Los materiales compuestos de matriz Titanio tienen amplias perspectivas de aplicacion en el ambito
de la industria aeroespacial, automotriz y otras industrias de altos requerimientos debido a su buena
combinacion de excelentes propiedades como alta resistencia especifica, buena ductilidad vy
excelentes propiedades de fatiga [3].

La introduccion de refuerzos como el Boro amorfo o el Carburo de Boro, ambos con una gran
estabilidad con el Titanio, suponen resistencias, mddulo de elasticidad y resistencias al desgaste muy
superiores a los del metal base [4, 5].

La necesidad de materiales a la carta para aplicaciones cada vez mas especificas y con
requerimientos mecanicos, fisicos y quimicos cada vez mas exigentes justifican el desarrollo del
presente estudio.
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2 OBJETIVOS

El Titanio presenta propiedades mecénicas, fisicas y quimicas superiores a muchos materiales
utilizados actualmente en la industria ingenieril, si bien necesita de un proceso muy especifico para
evitar su contaminacion y la consecuente disminucién de sus propiedades, hecho que eleva su
precio.

La reduccion del nimero de etapas, que conlleva el uso de la pulvimetalurgia para su conformado,
minimizaria la probabilidad de contaminacion, asi como se evitarian los desperdicios de material
durante el procesado, a la vez que se reducen las etapas de mecanizado. Todo ello resultaria en una
disminucion del coste final de la pieza.

El objetivo principal de este trabajo es el estudio y andlisis del comportamiento de materiales
compuestos de matriz metélica de Titanio (TIMMCSs) reforzados con nano y micro particulas de
Boro amorfo y Carburo de Boro, fabricados mediante la técnica pulvimetallrgica Direct Hot
Pressing, a partir de polvos de Titanio grado 1 con el fin de mejorar las propiedades del metal base.

Se estudia, en relacion a las propiedades conocidas del Titanio base, los distintos tipos de refuerzos
asi como la manipulacién de los mismos durante el proceso de fabricacion, con el objetivo de
determinar el grado de influencia que tiene sobre las propiedades finales. Dichas propiedades se
obtienen mediante la correspondiente caracterizacion mecénica y microestructural tras la realizacion
de ensayos mecanicos destructivos y analisis metalografico de los distintos materiales.

Otros objetivos secundarios son la optimizacion de los parametros del proceso de pulvimetalurgia
tales como tiempo, temperatura o presion en la fabricacion y la distribucion de las particulas
reforzadoras en la matriz de Titanio.
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3 MOTIVACION

Las exigencias de materiales avanzados en sectores como el aeroespacial, el automovilistico y de
altas solicitaciones en general, conducen al estudio y desarrollo de nuevos materiales. Las
necesidades de reducir el peso de las estructuras, haciéndolas mas eficientes, y el consumo de
combustibles en el caso de medios de transporte, asi como el aumento de la carga de pago efectiva,
hacen de este estudio una respuesta a las nuevas demandas de sistemas sostenibles con el medio
ambiente, con alto grado de fiabilidad y durabilidad.

El estudio y desarrollo de conocimientos en esta materia, suponen el incremento de futuras
aplicaciones para la pulvimetalurgia (PM), basados en la eficiencia de los procesos. El futuro
promete novedosos materiales que combinen el ahorro de los costos y factores como la calidad,
dureza, control de dimension y la capacidad de formar piezas exclusivas.
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4 BASE TEORICA

4.1 El Titanio como elemento quimico

El Titanio es un metal de transicion de color plata, ligero y con una alta resistencia; propiedades que
lo hacen ideal para aplicaciones estructurales que requieren poco peso y altos requerimientos
mecanicos.

Sus principales caracteristicas son:

El Titanio esta en la corteza terrestre de forma muy abundante, constituyendo un 0.6% de la
misma, solo por detras en metales del Aluminio, Hierro y Magnesio, pero dada su alta
reactividad se encuentra en estado oxidado (rutilo, anatasa...). ES muy dificil de extraer, ya
que se necesita mucha energia para liberar el Oxigeno, lo que lo hace muy caro (x10 precio
Aluminio).

Es un material ligero, posee una densidad de 4.51 g/cm?® a 20 °C (menos que el Aluminio,
pero méas que el Acero) y una dureza de 96 Ksi para el Ti 99.0% [6].

Una alta temperatura de fusion (1670°C)[6].

Excelente resistencia a la corrosion. Como el Aluminio, forma una capa de &xido
(impermeable y no porosa) que promueve la condensacion y que ofrece una superficie
resistente a la adherencia de residuos.

Muy buen comportamiento mecanico a altas temperaturas (400°C- 600°C).

No tdxico y biocompatible.

Paramagnético, no se imanta.

Poco conductor, tanto del calor como de la electricidad. Su conductividad es inferior a la del
Aluminio o a la del Cobre, pero es entre un 10%- 20% superior a la del Acero inoxidable.

Es un metal polimorfico, es decir, posee diferentes estructuras cristalinas, solo estables en
distintos rangos de temperaturas.

En la siguiente grafica se muestra una comparativa de las propiedades mecanicas de distintos
materiales competidores del Titanio en el mercado como son el Aluminio, el Carbono, el Aceroy el
Magnesio. En ella se aprecia las propiedades sobresalientes del Titanio con respecto a sus
principales competidores en la industria. Llama la atencién propiedades como la resistencia y
comportamiento frente a la corrosién, muy superior al de resto de materiales.
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llustracién 1. Comparativa Propiedades Mecénicas de Materiales Competidores del Titanio

La siguiente ilustracion 2 muestras un resumen de las principales propiedades del Titanio [7].

NUmero atémicos 22

Peso Atdmico 47.88 g/mol
Valencia 2,3,4

Punto de fusion 1670 £5 °C
Punto de ebullicion 3260 °C
Temperatura de transicion a-f 882 +2 °C
Densidad Fase o 451 g/cm®
Densidad Fase 8 4.35 g/lcm?
Capacidad calorifica 523 j/lkg-°C
Conductividad térmica 17 W/m-°C

llustracién 2. Propiedades del Titanio

4.2 Estructuras cristalinas del Titanio

El Titanio es el unico metal ligero que presenta dimorfismo, ya que en estado puro su estructura
hexagonal compacta presenta una transformacion alotropica a 882°C, pasando a una estructura
clbica centrada en el cuerpo [8].

A temperatura ambiente

Posee una estructura hexagonal compacta o Hexagonal Close Packed (HCP), conocida como
Titanio-o, con sélo 3 sistemas de deslizamiento; si bien es verdad que la HCP del Titanio no es
exacta (la relacion altura/perimetro base = 1.59 < 1.69 correspondiente al tedrico exacto) es decir, se
trata de un prisma achatado, por lo que algunos planos oblicuos también pueden deslizar tensiones
relativamente bajas.
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Posee, por lo tanto, una pequefia capacidad de deformacion, lo que encarece ain mas los procesos de
mecanizado del Titanio.

A temperatura > a 882°C = Temperatura Transus

Como se ha avanzado anteriormente, a la temperatura de p-transus, el Titanio cambia de estructura a
Body Centered Cubic (BCC) también conocida como Titanio-f.

La difusién atomica en fase a es menor que en la fase B debido a la mayor densidad de
empaguetamiento atdmico. Por lo general posee mejor comportamiento frente al creep.

En general, la existencia de las dos estructuras cristalinas diferentes y la correspondiente temperatura
alotropica de transformacion son de vital importancia ya que son la base para la gran variedad de
propiedades gque poseen las aleaciones de Titanio.

lNustracion 4. Estructura HCP llustracion 3. Estructura BCC

4.3 Elementos aleantes del Titanio

Esta transformacion ofrece la posibilidad de obtener aleaciones con microestructuras de tipo o, By
a-f3, dependiendo de los elementos aleantes que estabilizan una u otra fase.

La manipulacion de estas variaciones cristalograficas mediante la adicién de aleantes y procesos
termomecanicos da lugar a un amplio rango de aleaciones y propiedades.

La estabilizacion de las fases implica el aumento o disminucion de la temperatura de transicion con
respecto al Ti puro y se puede observar directamente en los diagramas de fase.

Los elementos de aleacion del Ti se dividen en 3 grupos dependiendo del efecto estabilizador que
tienen sobre las fases a y .

A continuacion se realiza una clasificacion de dichos elementos aleantes:
4.3.1 Elementos Neutros

Los elementos de aleacion neutros no afectan. El Estafio, el Circonio y el Hafnio disminuyen la
temperatura de transicion B si su concentracion es baja, y la incrementan si su concentracion es
elevada.

4.3.2 Elementos Alfagenos (a -Estabilizadores)

Los elementos alfagenos incrementan la temperatura de transicion (. Alguno de los elementos
alfagenos son Al, O N, C.
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4.3.3 Elementos Betagenos (B -Estabilizadores)

Los elementos betdgenos disminuyen la temperatura de transicion B y se dividen, en funcién de la
transformacion que inducen en:

= Elementos isomorfos: tienen solubilidad total en la fase B. Los elementos son
principalmente V, Mo, Nb, Ta, Re.

= Elementos eutectoides: forman compuestos intermetalicos. Los elementos mas comunes son
Cr, Mn, Ni, Fe, Pd, Si H, Cu, W, Bi, Co, Ag, Au, Pt, Be [8].

Temperatura
Temperatura

Contenido en soluto Contenido en soluto

llustracion 5. Diagrama modificacion alfagenos y betdgenos
4.3.4 Transformaciones de no equilibrio

El polimorfismo del Ti permite que sus aleaciones puedan ser tratadas térmicamente y mediante el
empleo de diferentes elementos de aleacidn, se pueden disefiar microestructuras en los que se
estabilice la fase 3 a T2 ambiente, consiguiendo distintas propiedades en el material.

La fase B puede ser retenida de forma metaestable tras un enfriamiento rapido desde la region .
La cantidad de fase B metaestable obtenida tras el temple depende de la composicidon de la aleacion.

La fases martensiticas se forman tras el temple de las aleaciones con concentraciones baja-media de
elementos de aleacion estabilizadores de la fase . Con mayor concentracion de elementos de
aleacion betagenos, se puede retener la fase B parcial o totalmente de forma mestaestable, sin
formarse martensita. La division entre los dos tipos de comportamiento vienen determinada por la
linea de inicio de transformacién martensitica (Ms). Si la aleacidn continene suficiente contenido de
elemento estabilizador betdgeno para llevar la linea M;s hasta una temperatura por debajo de la
temperatura ambiente, entonces se puede obtener una microestructura completamente {3 [9].

Temperatura

Temperatura
ambiente

% Concentracién de estabilizador beta ———»

llustracion 6.Esquema de un diagrama de fase con las lineas de inicio y fin de la transformacion
martensitica
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44 Aleaciones del Titanio

A partir de los diagramas de equilibrio que presenta el Titanio aleado con diferentes elementos, se
puede realizar una clasificacion de las aleaciones de Titanio segun el tipo de fase que presenta la
estructura de la aleacion a temperatura ambiente.

441 Aleaciones alfa

Las aleaciones de Ti- o contienen cantidades apreciables de elementos estabilizadores de la fase a y
la menor cantidad posible de B-estabilizadores (cuando tienen importancia estructural, se denominan
aleaciones casi-a). Su microestructura les confiere una mayor resistencia a la fluencia en caliente que
las aleaciones B y a-B. Las aleaciones a con Al, Sn y/o Zr son las mas adecuadas tanto para usos a
altas temperaturas como en aplicaciones criogénicas (debido a la ausencia de transicion ductil-
fragil). Para estas aplicaciones criogénicas es preferible utilizar las calidades con menor proporcién
de impurezas intersticiales ("Extra low intersticials”, ELI, como por ejemplo, Ti-5AI-2,5Sn-ELlI),
pues, aunque su coste es mayor, retienen ductilidad y tenacidad a muy bajas temperaturas.

Debido a que no es posible conseguir cambios microestructurales importantes mediante tratamiento
térmico (como mucho pasar de estructuras o a casi- o), estas aleaciones no pueden ser fortalecidas
térmicamente. Las aleaciones denominadas suUper-a, se obtienen afiadiendo aleantes p-
estabilizadores, con lo que se pueden aplicar tratamientos térmicos para intentar un ligero
fortalecimiento.

Los cambios en la microestructura de las aleaciones a. se consiguen por recristalizacion mediante
trabajo en frio y recocido. Las tensiones residuales introducidas por el trabajo en frio se pueden
aliviar mediante un recocido de alivio de tensiones o de recristalizacion. Los cambios
microestructurales se ven afectados por cambios en la temperatura maxima de tratamiento de
disolucion y en las velocidades de enfriamiento. También es posible reducir el nivel de tensiones
utilizando sistemas mecanicos de vibracién, sin necesidad de tratamiento térmico.

Es posible obtener cierto fortalecimiento mediante la formacién de soluciones solidas, pues por cada
1% de Al afiadido se aumenta la resistencia en 55 MPa (en 28 MPa por cada 1% de Sn) [10].

Una ventaja destacable de las aleaciones a es su buena soldabilidad, debido precisamente a que la
fase o no se ve afectada por los tratamientos térmicos. Pero tienen la desventaja de tener mala
forjabilidad, dando lugar a defectos de forjado como sopladuras en el interior de la pieza o fisuras
superficiales. Las soluciones aplicadas de forma mas habitual son trabajos en frio en pasos con
pequefia reduccion y frecuentes recalentamientos durante el conformado, o aplicando forjados
isotérmicos.

442 Aleaciones a+f

Este tipo de aleaciones se obtienen cuando se alean en las proporciones adecuadas elementos
estabilizadores de ambas fases. Ademas, mediante los correspondientes tratamientos térmicos es
posible controlar la proporcion entre fases hasta llegar a aleaciones casi- . La formacion de fase
permite que estas aleaciones se fortalezcan mediante tratamientos de formacion de soluciones
solidas y por envejecimiento. La obtencion de la microestructura deseada es funcion de la
proporcion de aleantes que estabilicen esa fase B y de las condiciones concretas del tratamiento
utilizado. Estas mismas caracteristicas posibilitan que estas aleaciones puedan obtenerse en una
amplia variedad de microestructuras.

En los tratamientos térmicos de las aleaciones o- es posible, controlando el proceso de
enfriamiento, obtener microestructuras con fase B retenida o incluso fases provenientes de la
transformacion martensitica. El resultado final dependera de la composicion de la aleacién, de la
temperatura maxima alcanzada en el tratamiento, de la velocidad de enfriamiento y de la seccién de
la pieza tratada (secciones grandes presentan mayores dificultades para controlar la velocidad de
enfriamiento). Normalmente, después del tratamiento de formacion de soluciones sélidas se aplica
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un envejecimiento (480-650°C) para provocar la precipitacion de fase a y poder asi formar una
mezcla de a - B dispersa sobre la fase B retenida. Un tratamiento térmico de este tipo, correctamente
realizado, puede incrementar la resistencia de la aleacion entre un 30 y un 50% [11].

De forma general, se puede decir que la capacidad de endurecimiento aumenta con el contenido de
aleantes B -estabilizadores. Si ese contenido no es lo suficientemente elevado, se podran endurecer
mejor aquellas piezas que tengan una seccién mas delgada, aunque el interior puede quedar entre un
10 y un 20% por debajo de los valores obtenidos en la superficie. Por tanto, es importante conocer
previamente la proporcion y la distribucion de la fase B para poder tener una idea aproximada de la
capacidad de endurecimiento de la pieza.

Las aleaciones o - 3 también son susceptibles de endurecimiento por precipitacion, dispersando fases
duras en la matriz. Con ello se consigue un incremento notable en la resistencia a la fluencia en
caliente, sobre todo si la aleacion contiene cantidades significativas de Si, casi siempre por encima
de 0,2% (como, por ejemplo, en el caso de la aleacion Ti-6Al-2Sn-4Zr-2Mo-0,2Si), que da lugar a la
formacién de un compuesto facilmente dispersable.

443 Aleaciones 8

Las aleaciones de Ti- 3 se caracterizan por su elevada capacidad de endurecimiento. Para obtener la
fase B estable a temperatura ambiente es necesario afiadir cantidades importantes de aleantes
estabilizadores de esa fase, como Mo, Zr, Cr. Ademas, el enfriamiento debe hacerse en aire frio,
cuando la pieza tiene una seccion pequefia, o con temple en agua, si la seccién es mayor. Es habitual
referirse a estas aleaciones como metaestables pues cuando se trabajan en frio o se calientan hasta
temperaturas moderadas, suele producirse una transformacion parcial de fase 8 en o (debido a que la
aleacion presenta un comportamiento mas préoximo al de equilibrio). Este comportamiento puede
aprovecharse para obtener aleaciones de propiedades especiales.

Entre sus propiedades destacables estd la ya mencionada alta capacidad de endurecimiento,
excelente forjabilidad y buena conformabilidad en frio (sobre todo con tratamiento térmico de
formacion de soluciones sélidas). Cuando interesa envejecer la aleacion [ para transformarla
parcialmente en B - a, se suelen aplicar tratamientos de envejecimiento entre 450 y 650°C. Asi se
consigue una fina dispersion de particulas de fase a y retener propiedades mecanicas interesantes a
temperatura ambiente.

Las aleaciones B con tratamiento de formacion de solucion solida tienen buena ductilidad y
tenacidad, relativamente baja resistencia y excelente conformabilidad. Pero dado que a altas
temperaturas comienza a precipitar fase a, no son aleaciones adecuadas para usos en esas
condiciones, salvo que previamente se traten térmicamente para estabilizarlas o sobre-envejecerlas.

Respecto a las aleaciones o, las B tienen una densidad mayor, menor resistencia a la fluencia en
caliente y también menor ductilidad a la traccion, después de envejecidas. Por el contrario, la
tenacidad a la fractura suele ser mayor.

El resumen de las caracteristicas de los diferentes tipos de aleaciones de Titanio se muestra en la
siguiente ilustracion [12].

o OL+B B

Alfa, cuasi-alfa Alfa + beta Beta

- No admiten tratamiento térmico .
. . - Son tratables térmicamente ) . _ )
- Son los que mejor pueden soldarse . - Densidad incrementada un 7-10%
; ; . . - La mayoria son soldables .
- Resistencia baja — media . . . - Tratables térmicamente
. L. - Resistencia media — alta -
- Empleo en ambientes criogénicos . - Soldables
. . s - Fases o y B a temperatura ambiente . .
- La mayor resistencia a corrosion y - Altas resistencias

‘ . . - La mas empleada Ti-6Al-4V -
- Alta resistencia a fluencia s pieada 2-oA - Excelente formabilidad
P - Conformado en frio limitado
- Dificil conformado

Iustracion 7. Caracteristicas de los distintos tipos de aleacion del Ti
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Se muestra a continuacion una tabla a modo de resumen de aleaciones comerciales de Titanio. En
ella se muestra la designacion, la composicion en tanto por ciento en peso (wt%) y la temperatura de
transicion B-Transus en grados (Tp),

Tipos de aleaciones comerciales del Titanio [13]:

Designacion Composicion (wt%) Ts (°C)
Aleaciones a

Grado 1 CP-Ti(0.2Fe, 0.180) 890
Grado 2 CP-Ti (0.3Fe, 0.250) 915
Grado 3 CP-Ti(0.3Fe, 0.350) 920
Grado 4 CP-Ti (0.5 Fe, 0.400) 950
Grado 6 Ti-5Al-2.5 Sn 1040
Grado 7 Ti-0.2Pd 915
Grado 12 Ti-0.3Mo-0.8Ni 880

Aleaciones o + 3

Ti-8-1-1 Ti-8Al-1V-1Mo 1040
Ti-11 Ti-6Al-2Sn-1.5Zr-1M0-0.35Bi-0.1Si | 1015
TIMETAL 1100 Ti-5.9Al-2.65n-3.82r-0.4M0-0.45Si | 1010
IM1 679 Ti-2.5Al-11Sn-5Zr-IM0-0.2Si 945
IMI 685 Ti-6Al-5Zr-0.5Mo0-0.25Si 1020
IMI 829 Ti-5.5Al-3.55n-3Zr-INb-0.25Mo- 1015
0.3Si
IMI1 834 Ti-5.8Al-4Sn-3.5Zr-0.5M0-0.7Nb- 1045
0.35Si-0.06C
Ti-56-21-S Ti-5Al-6Sn-2Zr-0.8Mo-0.25Si 1005
Ti-6-2-4-2 Ti-6Al-2Sn-4Zr-2Mo-0.1 Si 995
Ti-55-22-S Ti-5Al-5Sn-2Zr-2Mo-0.25Si 980
Ti-3-2.5 Ti-3A1-2.5V 935
Ti-6-4 Ti-6Al-4V 995
Ti-6-6-2 Ti-6Al-6V-2Sn 945
IM1 550 Ti-4Al-2Sn-4Mo-0.5Si 975
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Ti-55-24-S Ti-5Al-2Sn-2Zr-2Mo-0.25Si 960
Ti-6-Q2 Ti-6Al-2Sn-2Zr-2Mo-2Cr-0.25Si 970
Ti-6-2-4-6 Ti-6Al-2Sn-4Zr-6Mo 940
TIMETAL 62S Ti-6Al-2fe-0.1Si 1015
Corona 5 Ti-4.5Al-5Mo-1.5Cr 935
Ti-17 Ti-5Al-2Sn-2Zr-4Mo-4Cr 890
Aleaciones  metaestables

B 120 VCA Ti-13V-11Cr-3Al 720
Beta Ill Ti-11.5Mo-6Zr-4.55n 760
Beta C Ti--Al-8V-6Cr-4Mo-4Zr 795
TIMETAL 10-2-3 Ti-10V-2Fe-3Al 800
TIMETAL 15-3 Ti-15V-3Cr-3AI-3Sn 760
TIMETAL 21S Ti-15Mo-2.7Nb-3Al-0.2Si 815
TIMETAL LCB Ti-4.5Fe-6.8Mo-1.5 Al 810
Beta-CEZ Ti-4.5Fe-6.8Mo-4Zr-1Fe 890
SP 700 Ti-4.5Al-3V-2Mo-2Fe 900

Tabla 1. Pricipales Aleaciones del Titanio

4.5 Microestructuras limites del Titanio

Al igual que en todas las aleaciones, la microestructura del Titanio depende del trabajo en frio y del
proceso de recocido realizado. Ademas, si se enfria el material desde temperaturas superiores a -
transus, la microestructura también se ve influenciada por la velocidad de enfriamiento. Todos estos
factores hacen posible la obtencion 3 microestructuras diferentes del Titanio puro [12].

451 Estructura Laminar- Widmanstatten

Se obtienen por enfriamiento lento desde temperaturas superiores a B-transus hasta la region bifasica.
La ralentizacion del proceso de enfriamiento permite una difusion controlada entre las fases a y B
cuando la temperatura disminuye por debajo de B-transus y la fase o comienza a nuclear en los
bordes de grano de la B, produciéndose un crecimiento de la fase o en forma de laminas. En Titanio
de alta pureza esta estructura se conoce como fase alfa serrada, mientras que la presencia de
impurezas produce un efecto de placas en forma de cesta.
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452 Estructura Equiaxial

La microestructura equiaxial se obtiene cuando el titanio se trabaja en frio y se le realiza un recocido
a temperaturas inferiores a la de B transus. El tamafio de grano que se obtiene tiende a ser pequefio
debido a las temperaturas de trabajo relativamente bajas y a la presencia de impurezas en los limites
de grano. Se pueden encontrar estructuras equiaxiales formadas tanto por fases a. como por o + .

4.5.3 Estructura Bimodal

Cuando se eleva la temperatura de la aleacién en el dominio de predominancia a+p, se obtiene
durante el enfriamiento una estructura en la que existe una fase a primaria equiaxial y una fase o
formando laminas separadas por f retenida.

lustracion 10.Estructura lustracion 9. Estructura llustracion 8. Estructura

Laminar Titanio Equiaxial Titanio Bimodal Titanio

Generalmente, en funcién del tipo de microestructura, las principales propiedades de las aleaciones
son:

e Microestructuras finas incrementan resistencia, ductilidad y retardan la propagacion de
grietas.

e Microestructuras vastas son mas resistentes a la fatiga y al creep.

e Microestructuras equiaxiales exhiben gran ductilidad y son preferibles para la deformacién
superplastica.

e Microestructuras laminares tienen mayor tenacidad a fractura, superior resistencia al creep y
al crecimiento de grietas bajo cargas ciclicas.

4.6 Material compuesto de matriz metalica

Los composites 0 materiales compuestos son materiales constituidos por dos 0 mas materiales de
caracteristicas distintas con el fin de compensar las propiedades negativas y potenciar las positivas
de ambos.

Se forma un nuevo material que combina las propiedades de los dos anteriores. Se consigue asi que
un material con elevada resistencia, rigidez y una baja densidad, que pueda tener aplicaciones méas
diversas que los materiales primigenios.

Los materiales compuestos de matriz metélica es una de las familias de materiales que ha sido mas
investigada en la actualidad, debido a que proporcionan elevada resistencia y modulo eléastico,
resistencia a elevada temperatura y buenas propiedades de conductividad térmica y eléctrica.

Los materiales més utilizados como matriz son el Aluminio, el Magnesio y el Titanio ya que poseen
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valores de densidad relativamente bajos y unas buenas propiedades mecéanicas.

La mayor parte de los materiales compuestos estan formados por dos fases; una, llamada matriz, que
es continua y rodea a la otra fase, denominada refuerzo.

Las funciones que tiene la matriz metélica en los materiales compuestos son:

- Proteger las fibras o particulas del ambiente exterior.
- Propiciar la unién solidaria de los elementos que constituyen el refuerzo.
- Repartir y transmitir las cargas a los elementos de refuerzo.

Por otro lado las funciones del material del refuerzo son:

- Soportar las tensiones gue se ejercen sobre el compuesto.

- Aumentar las caracteristicas mecanicas de la matriz, su dureza y resistencia al desgaste.

- Mitigar los fallos de estas caracteristicas con el aumento de temperatura.

- Frenar o detener la propagacion de grietas a través del compuesto y el desarrollo de las fisuras.

Los tipos de MMC:s clasificados segun el tipo de refuerzo, son los siguientes:

MMCs

Clasificacion | |
segin refuerzo

Reforzados Reforzados Compuestos
con Particulas con Fibras estructurales
Orientacion Fibras L aminares
Preferente Cortas
Orientacion Fibras , r
; Sandwich
Aleatoria Largas

lustracion 11. Clasificacion MMCs segun tipo de refuerzos
MMCs reforzados con Particulas con Orientacion Aleatoria

Es el refuerzo de menos coste econdmico y el que permite obtener una mayor isotropia de
propiedades pudiéndose optimizar las propiedades deseables. Permiten obtener materiales a la carta
de manera mas sencilla que los otros tipos de refuerzos.

El control del tamafio y la pureza son los principales requisitos para su empleo en materiales
compuestos.

Los refuerzos particulados méas comunes son la Alumina, Carburo de Boro, Carburo de Silicio,
Carburo de Titanio y Carburo de Tunsgteno.

4.7 Pulvimetalurgia
La pulvimetalurgia (PM) es el estudio de todo el proceso de los polvos metalicos y ceramicos,
incluidos fabricacion, caracterizacion y conversion del metal en polvo a componentes ingenieriles.

En el siguiente diagrama de flujo, se observa de manera esquematica todo el proceso que involucra
la pulvimetalurgia. Dicho proceso incluye la aplicacion a los polvos de leyes bésicas de calor, trabajo
y deformacion (ya que este proceso cambia la forma, propiedades y estructura del producto final
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derivado de los polvos), el procesado de las piezas a fabricar para obtener la forma que se desea y la
caracterizacion mecéanica de los materiales mediante la realizacion de ensayos tanto destructivos
como no destructivos, asi como de un analisis metalografico [14].

Microestructura
Quimica
Empaquetamiento
POLVOS Tamafio
Forma
Conformado

Presion en caliente
Extrusion

CPROCESADO) s

Laminado
Colado

Ensayos Mecanicos

Rigidez
Conductividad
G’ROPIED ADE9 Microestructura

Densificacién
Ductilidad
Dureza

lustracion 12. Diagrama de flujo del proceso pulvimetalrgico

La pulvimetalurgia, si bien es un proceso que existe desde hace mas de 100 afios, en los Gltimos 25
afios se ha perfeccionado como una forma de producir partes de altisima calidad [14].

El éxito de esta técnica se debe a que abre la posibilidad de fabricar piezas de formas complejas con
dimensiones cercanas a las del producto final y con mejores propiedades mecanicas, por su mayor
homogeneidad y control del tamafio de los granos; factores esenciales para lograr la formacion de
enlaces fuertes entre las particulas y en consecuencia, incrementos en la dureza y tenacidad de los
materiales. La tecnologia PM es una realidad industrial, lo suficientemente madura como para
asumir un papel preponderante en el desarrollo de materiales avanzados, no en vano, este proceso se
viene utilizando desde hace afios en la industria aeroespacial, médica y automotriz entre muchas
otras.

Se realiza mezclando polvos de aleaciones elementales y compactando luego la mezcla en un molde
para conseguir una preforma con un minimo de resistencia mecanica. Las formas resultantes son
sinterizadas o se calientan en un horno por debajo de la temperatura de fusion con atmosfera
controlada para unir las particulas metalirgicamente. Durante este calentamiento, los procesos de
difusion hacen que las particulas pierdan su identidad, obteniéndose el material continuo.

Es un proceso en que se aprovecha casi el 97% del material de partida y se puede llevar a cabo con
un control de la exactitud dimensional que repercute en la pieza final de manera positiva, evitandose
el mecanizado y abaratdndose los costes de la misma [15].
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La pulvimetalurgia se puede resumir en 4 grandes pasos, que se esquematizan en el siguiente
diagrama de flujo y que se describe de manera méas detallada en los apartados que le siguen.

el COmpactacion

N

— Acabado

(" «Mezcla de polvos
temperatura controlada

con sus respectivos

aditivos +Obtencion de forma « Enlaces entre 4tomos *Dotacion de
«Homoaeneidad de y tamafio requerido. mas fuerte confiriendo tolerancia
Comg onentes «Se requiere de propiedades de « Desarrollo optimo de
P cohesion de los resistencia. capacidades del

material

7

componentes. -
N— Mezcla \ ] Sinterizado

llustracion 13. Principales etapas del proceso pulvimetallrgico

26



471 Produccion de polvos metalicos

La seleccion y aplicacion de un polvo dependen del tipo de material y los objetivos que se quieran alcanzar,
por esto, en la industria se eligen los polvos segun su forma, tamafio y distribucion de las particulas, ademas de
su pureza, densidad, velocidad de flujo y compresibilidad, ya que estas caracteristicas determinan las
propiedades finales de las piezas.

Se dispone de 4 grandes grupos para su obtencion, los cuales a su vez engloban submétodos que difieren poco
entre si.

Reduccion Quimica
- Quimicos
Descomposicién Quimica
de los compuestos
Prolrg)ctlee]aclieésnl\[/jlgtgglt\)/%ge Meétodo Eletroquimico
- Fisicos Con Gas
Atomizacion
et Mecénicos Con Agua

lustracién 14. Esquema tipos de métodos de produccion de polvos

Practicamente cualquier material puede ser transformado en polvo por la aplicacién de uno o méas de estos
métodos. El método escogido debe estar relacionado con el tipo de aplicacién y con las propiedades y
estructura deseada del producto final [16].

4711 METODOS QUIMICOS

Estos métodos pueden clasificarse en reduccion y descomposicion quimica.

¢ Reduccion quimica: Implican compuestos quimicos; con mayor frecuencia un éxido y otras veces haluros
0 sales de metal. Puede llevarse a cabo:

a) Desde el estado s6lido: como la reduccion del 6xido de hierro con Carbono o de 6xido de Wolframio
con Hidrogeno.

b) Desde el estado gaseoso: como la reduccion de tetracloruro de Titanio gaseoso con Magnesio fundido
(es decir, el conocido proceso Kroll).

c) Desde una solucion acuosa: como la precipitacion de Cobre a partir de una solucion de sulfato de
Cobre con Hierro o bien como la reducciéon de una solucién salina de Niquel amoniacal con
Hidrogeno bajo presion.

e Descomposicién quimica de compuestos: Los dos métodos mas comunes de produccion de polvo en este
caso son:

a) Descomposicion de hidruros metalicos.
b) Descomposicién de carbonilos metalicos.



4712 METODOS FiSICOS

Los métodos mas extendidos son el método electroquimico y la atomizacion.

Meétodo electroquimico: Es muy utilizado en la preparacién de polvo de Cobre, Berilio, Hierro y Niquel.
El ajuste de las condiciones fisicas y quimicas durante la electrodeposicion hacen posible la deposicion del
metal en el catodo en forma de escamas. Este método proporciona polvo metaldrgico de alta pureza y con
excelentes propiedades para su procesado. Esta técnica implica el control y la manipulacion de muchas
variables por lo que en algunos casos resulta mas costosa que otras técnicas. Asi por ejemplo, el polvo de
Hierro electroquimico es mas caro que el polvo reducido o atomizado teniendo propiedades similares. Sin
embargo, el polvo de Cobre electroguimico es bastante competitivo comparado con el polvo reducido o
precipitado.

Atomizacion: Esta basado en el hecho de que cualquier material fundido puede formar polvo por
desintegracion del liquido. Aparte de la reactividad quimica, la cual puede necesitar materiales o0 una
atmasfera especifica, el proceso es independiente de las propiedades fisicas y quimicas asociadas con el
material solido. Este método esta ampliamente adoptado, ya que permite obtener directamente del fundido
metales con alta pureza y polvos prealeados. El procedimiento basico empleado consiste en hacer pasar a
través de un orificio al fondo de un crisol un liquido e incidir un chorro de gas o liquido al fundido
emergente.

= Atomizacion con gas: generalmente los gases empleados son Nitrogeno, Argon y aire. En la practica
se utilizan dos tipos de geometrias de atomizacion. En la conocida como mezclado externo el contacto
entre el medio de atomizacion y el fundido tiene lugar fuera boquilla. EI mezclado externo es
ampliamente utilizado para la atomizacion de metales. EI mezclado interno es bastante comin para la
atomizacion de materiales que son liquidos a temperatura ambiente.

= Atomizacion con agua: un chorro de agua a alta presion es forzado a través de una boquilla para
formar una fase dispersa de gotitas las cuales impactan con el chorro de metal. Este método requiere
grandes cantidades de energia para proporcionar el agua a alta presion. Debido a la formacién de
Oxidos esta técnica no es apropiada para metales altamente reactivos como el Titanio. En general, los
polvos obtenidos son de forma irregular con superficies oxidadas y rugosas.

4713 METODOS MECANICOS

Estos métodos no son muy utilizados como procesos primarios de obtencion de polvos metélicos. La
trituracion mecanica es posible por métodos como el impacto, rozamiento, corte y compresion. La formacion
de polvo metélico por métodos mecanicos se basa en varias combinaciones de estos cuatro mecanismos
bésicos.

4.7.2 Caracterizacion de polvos

4721 Propiedades metalurgicas

4.7.2.1.1 Composicion quimica e impurezas

Son caracteristicas de reaccion ante diferentes elementos. También se relacionan con la pureza del polvo
utilizado.

4.7.2.1.2 Microestructuras

La microestructuras es el aspecto que presentan a la observacion microscépica los polvos desbastados y
pulidos.

El tamafio, la forma y la disposicion de los distintos granos que constituyen una particula de polvo, dependen
del método de obtencidn del polvo, de su pureza y del tratamiento térmico al que ha estado sometido.
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4.7.2.2 Propiedades geométricas

4.7.2.2.1 Distribucién de tamafio de las particulas
El tamafio de la particula queda definido por sus dimensiones.

En el caso de particulas no esféricas, se aplica el concepto de didmetro medio, cuya definicion depende del
método escogido para su determinacion. Por ejemplo, si se emplea el tamizado, se expresa el didmetro medio
en términos de la malla, si se utiliza el recuento microscépico, se recurre a la media de varias dimensiones.

Es raro encontrar polvos que tengan un tamafio de particula uniforme, por ello se hace necesario introducir la
distribucion, que define la desviacién de tamafio del conjunto y repercute en las caracteristicas secundarias del
polvo.

La determinacion de la distribucion y del tamafio se hace de forma simultanea.

Entre los métodos aplicados a la determinacién del tamafio de las particulas cabe diferenciar los que necesitan
medios himedos y los que no:

e Medio himedo: Sedimentacién, centrifugacién, microscopia y modulacion del flujo
eléctrico.
e Medio seco: Tamizado, elutriacion, microscopia y permeabilidad.
4.7.2.2.2 Formaexternade la particula

La forma del polvo depende de la manera en la que se produjo, ésta puede ser esférica, quebrada, dendritica,
plana o angular.

4.7.2.2.3 Estructurainterna de la particula (Porosidad)

La porosidad indica el grado de compacidad de la particula de polvo. Se puede distinguir dos tipos de
porosidad, segun el poro se encuentre en la superficie o en el interior de las particulas pulverulentas y que
denominan porosidad externa y porosidad interna respectivamente.

A su vez en la porosidad interna pueden distinguirse dos tipos de poros: el tipo esponja, en el cual los poros se
presentan como un conjunto de huecos aislados y el tipo erizo en el cual los poros estan interconectados.

La porosidad interna se detecta mediante observacién al microscopio o por medida de densidad.

4.7.2.3 Propiedades fisicas

4.7.2.3.1 Flujo o caudal de los polvos

Es el tiempo requerido para que una muestra de polvo estandar fluya bajo condiciones atmosféricas a través de
un embudo para ser recogidas en un recipiente posteriormente. Para su determinacién se suele utilizar el
medidor de flujo de Hall o de Carney.

El procedimiento consiste en cronometrar el tiempo para el cual la muestra de polvo seco desaloja el embudo.
4.7.2.3.2 Densidad aparente y densidad del polvo

En este tipo de medidas es preciso hacer la distincion entre la densidad aparente y la densidad del polvo
vibrado. La primera se define con la relacion entre el peso en gramos y el volumen en centimetros ctbicos de
una masa pulverizada. La densidad de polvo vibrado es esta misma relacion, pero tras someter la masa a
sacudidas de intensidad y duracién normalizadas, en un recipiente de dimensiones fijas.

La medida de la densidad aparente se efectlia pesando un recipiente de volumen conocido enrasado con el
polvo. Esta medida depende de la forma de las particulas, de su tamafio y distribucion, asi como de su
porosidad.
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4.72.3.3 Compresibilidad

Es la relacion que existe entre el volumen inicial del polvo utilizado y el volumen final de la pieza
comprimida. Esta propiedad varia considerablemente en funcién del tamafio de las particulas de polvo y afecta
directamente a la resistencia de las piezas.

4.7.2.4 Propiedades mecanicas

47241 Resistenciaen verde
Es necesaria una resistencia en verde suficiente para prevenir grietas durante la expulsion de la pieza tras la
compactacion y para permitir el transporte de las piezas compactadas desde la prensa al horno de sinterizacion.

4.7.3 Procesos de fabricacion

Después de la produccion de polvos metalicos, la secuencia convencional de la metalurgia de polvos consiste
en tres pasos[17]:

1) Combinacion y mezclado de polvos.
2) Compactacién en la cual se prensan los polvos para obtener la forma deseada.

3) Sinterizado que implica calentamiento a una temperatura por debajo del punto de fusion para provocar la
unién de las particulas en estado solido.
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lustracion 15. Secuencia de Proceso de Fabricacién PM
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4731 MEZCLADO Y COMBINACION

Para lograr buen resultado en la compactacion vy el sinterizado, los polvos metalicos necesitan homogeneizarse
perfectamente antes del proceso. Para ello, se deben mezclar y combinar. El mezclado se refiere a la mezcla
de polvos de la misma composicion quimica pero posiblemente con diferentes tamafios de particulas mientras
gue la combinacidn se refiere a la mezcla de polvos con diferente composicion quimica.

Tienen por objetivos:

e Obtener uniformidad, ya que los polvos fabricados por los distintos procesos tienen diferentes
tamarios y formas.

e Poder introducir polvos de distintos materiales, para impartir propiedades y caracteristicas fisicas
y mecanicas especiales al producto.

e Poder mezclar lubricantes con los polvos para mejorar sus caracteristicas de flujo. Se obtiene una
menor friccion entre las particulas metélicas, menos flujo de los metales en polvo hacia los
moldes y una mayor vida de las matrices.

El mezclado y la combinacion se realizan por medios mecanicos, utilizando tambores rotatorios o fijos
(molinos) pero con paletas mezcladoras. El mezclado de los polvos se debe hacer bajo condiciones
controladas para evitar contaminaciones o deterioro. Los polvos se pueden mezclar en aire, atmésferas inertes
gue eviten la oxidacion o en liquidos lubricantes.

“— Tormillo \D/ Paleta

" v

llustracion 16. Mezclado y Combinacion

4732 COMPACTACION

En la compactacién se aplica presion a los polvos para darles la forma requerida.

El método convencional de compactacion es el prensado, en el cual dos punzones opuestos aprietan el polvo
contenido en un dado, matriz 0 en un molde. Las prensas que se usan son de accion hidraulica o neumatica.
Los objetivos de la compactacion son obtener la forma, densidad y contacto entre particulas necesarios para
gue la pieza tenga la resistencia suficiente y se pueda seguir procesando.

El polvo prensado se llama comprimido, crudo o en verde. El término verde significa que la pieza no esta
completamente procesada. El polvo debe fluir con facilidad para llenar bien la cavidad del molde. El prensado
se suele hacer a temperatura ambiente, aunque también se puede hacer a altas temperaturas.

Como resultado del prensado, la densidad de la parte, llamada densidad verde, es mayor que la densidad
volumétrica inicial, tendiendo a la del metal macizo. La resistencia verde de la pieza cuando es prensada es
adecuada para el manejo pero mucho menor que la que se logra después del sinterizado.

La presion que se aplica en la compactacion produce inicialmente un reempaquetamiento de los polvos de
manera mas eficiente, elimina los puentes que se producen durante el llenado, reduce los poros e incrementa el
punto de contacto entre las particulas. Al incrementarse la presion, las particulas se deforman plasticamente,
ocasionando que el &rea de contacto interparticular aumente y entren en contacto particulas adicionales. Esto
viene acompafiado de una reduccion posterior del volumen de los poros.

Un factor importante a tener en cuenta es la distribucion de los tamarfios de las particulas ya que si todas son
del mismo tamafio, siempre habra algo de porosidad.
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4.73.2.1 Técnicas de compactacion a temperatura ambiente
e Prensado en frio uniaxial

Los polvos se mezclan con lubricantes y se presionan en direccion axial. Tras ello, la matriz en verde posee
dimensiones y formas precisas para su produccion.

e Prensado isostatico en frio (CIP)

Transmite la presion de manera uniforme en todas las direcciones para compactar los polvos de metal, plastico,
compuesto o de cerdmica encerrdndose en un contenedor flexible, sellado y sumergido en un recipiente a
presion a temperatura ambiente, el cual se sobredimensiona para compensar la contraccion.

Se usa agua o aceite para ejercer la presion hidrostatica contra el molde dentro de la cdmara.

Las ventajas de este método incluyen densidad mas uniforme, herramientas menos costosas y mayor
aplicacion a lotes de corta produccion.

Por otro lado es muy dificil lograr una buena precision dimensional debido a la flexibilidad del molde, por ello
se requieren operaciones de acabados posteriores.

Recipiente
& preston Nucleo sélido
(pasador)
'l presurizado \T & A
. o Molde
E~ j de hule E j
Carga
(polvos)
VA R RN

(M (2) (3)
llustracion 17. Prensado isostatico en frio
e Laminacion de polvos

Los polvos pueden comprimirse en una operacion de laminado para formar el material metalico en tiras. El
proceso se dispone para operar de forma continuo, los polvos metélicos se compactan entre dos rodillos para
formar una tira verde que alimenta directamente a un horno de sinterizado. Después se enfria, lamina y
resinteriza.

Alimentacion
(polvos)

~ Rodillos
compactadores

Homo de ‘M°'f"°d Homo de

T sinterizacion T ‘aminador T resinterizado

\.en frio
1 A Tira

( terminada
1 i3 A 4 4

- |

NS— ,@'-»r —
Vv

lHustracion 18. Laminacion de Polvos

16



o Colaje

El compactado en verde de los polvos se obtiene por moldeo en barbotina. La suspension consiste en verter los
polvos de metal en un molde poroso. El liquido es absorbido por el molde. En ocasiones se le aplica vibracion
para aumentar la densidad de la pieza producida.

Los componentes se secan Y se sinterizan para obtener la resistencia suficiente.
e Moldeo por inyeccion de metal
El moldeo por inyeccion de metal es un proceso que se deriva de la inyeccion de plasticos.

Se divide en cuatro partes: mezclado del polvo con un aglutinante, moldeo por inyeccién, eliminacion del
ligante y sinterizacion.

4.7.3.2.2 Técnicas de consolidacion en caliente
e Prensado en caliente [11]

Consiste en recubrir el interior de una matriz de grafito con un papel de grafito previamente rociado con un
aerosol de boro, posteriormente, los polvos de material son vertidos dentro de la matriz. Todo ello se hace para
evitar reacciones entre los polvos y la matriz donde se fabrica.

e Prensado isostatico en caliente (HIP)

Se lleva a cabo a alta presién y temperatura, usando como medio de compresidn un gas que puede ser Argon o
Helio, realizdndose en un solo paso el prensado y sinterizado.

El molde que contiene los polvos se hace de lamina de metal para resistir las altas temperaturas.

Las partes hechas por este procedimiento se caracterizan por su alta densidad, unién interparticular completa y
buena resistencia mecénica.
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lustracion 19. Prensado isostatico en caliente
e Forjaen caliente

El polvo se calienta a la temperatura de forjado, la cual es un poco inferior a la temperatura de sinterizacion.
Posteriormente se forja en un troquel.

e Extrusion de polvos

El polvo inicial se coloca al vacio en una lata de lamina metalica hermética, se calientan y se extruyen junto
con el recipiente. En otra variante, se preforman los tochos por un proceso de prensado convencional y
sinterizacion y después se extruyen en caliente. Estos métodos alcanzan un alto grado de densificacion en los
procesos de polvo metalicos.
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¢ Sinterizacion asistida por corriente pulsada (SPS o Spark Plasma Sintering)

Es una técnica de consolidacion de polvos de alta velocidad, basada en una descarga de una chispa de corriente
eléctrica que genera un plasma a altas temperaturas, que permite su conformado con alta homogeneidad y
densificacién del material.

4.7.3.3  SINTERIZADO

Después del prensado, el compacto verde carece de fuerza y resistencia, se desmorona facilmente ante el
menor esfuerzo. El sinterizado es el proceso de calentar los comprimidos crudos en un horno con atmosfera
controlada hasta una temperatura menor al punto de fusion pero lo suficientemente alta (0.7 a 0.9 del punto de
fusién) como para permitir la adhesion (fusion) de las particulas individuales, incrementando asi su resistencia
y su fuerza. Se cree que la fuerza basica que mueve al sinterizado es la reduccion de la energia superficial. El
compacto verde consiste en muchas particulas distintas que tienen su propia superficie, por tanto la superficie
total contenida en el compactado es muy alta. Bajo la influencia del calor, el area se reduce por la formacién y
crecimiento de las uniones entre las particulas, implicando una reduccion de la energia superficial. Mientras
mas fino sea el polvo inicial mas alta serd la superficie del area total y mas grande la fuerza que mueve el
proceso.

Las variables principales del sinterizado son la temperatura, el tiempo y la atmosfera del horno.

Las atmosferas de los hornos de sinterizado comunes son: vacio, gas inerte, basadas en Nitrogeno, amoniaco
disociado, Hidrégeno y basada en gas natural.

Es importante remarcar que es imposible eliminar por completo la porosidad, porque quedan huecos después
de la compactacion y porque en el sinterizado se desprenden gases.

Point Grain
X Necks Pores \
\  bonding \ \ \  boundary

5

Pore
lHustracion 20. Sinterizado

4.7.3.4 OPERACIONES SECUNDARIAS Y DE ACABADO

Para mejorar las propiedades de los productos de metalurgia de polvos o para impartirles caracteristicas
especiales, se pueden efectuar varias operaciones después de sinterizado.

1. Acufiado y dimensionado, son operaciones de compactacion a gran presion. Los objetivos de estas
operaciones son impartir exactitud en las dimensiones de la parte sinterizada y mejorar su resistencia y
acabado superficial, mediante una mayor densificacion.

2. Un avance importante es usar comprimidos de polvos de aleaciones preformadas y sinterizadas, que
después se forjan en frio o en caliente hasta su forma definitiva. Estos productos tienen un muy buen
acabado superficial, buenas tolerancias dimensionales y un tamafio de grano fino y uniforme. Las
mejores propiedades alcanzadas hacen que esta técnica sea especialmente adecuada para aplicaciones
tales como la fabricacion de componentes automotrices y de motores de reaccion de alto empefio.

3. Laporosidad inherente a los productos de metalurgia de polvos se puede aprovechar impregnandolos
con un fluido. Una aplicacion caracteristica es impregnar la parte sinterizada con aceite, por lo general
sumergiéndola en aceite caliente, por ejemplo en bujes y cojinetes.
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4. Lainfiltracion es un proceso en el que una masa de metal de menor punto de fusion se apoya en la
parte sinterizada y a continuacion se calienta el conjunto hasta una temperatura suficiente para fundir
dicha masa. El metal fundido se infiltra por los poros, por accion capilar y produce una parte
relativamente libre de poros, con buena densidad y resistencia. Mejoran la dureza y la resistencia a la
tension.

5. Las partes hechas con la metalurgia de polvos se pueden someter a otras operaciones de acabado
como las siguientes:

= Tratamientos térmicos para mejorar la resistencia y la dureza.

= Mecanizado para producir diversas caracteristicas geométricas.

= Rectificado para aumentar la exactitud dimensional y el acabado superficial.

= Deposicion para mejorar la apariencia e impartir resistencia al desgaste y a la
corrosion.

Con todo lo mencionando anteriormente, los procesos comunes a la fabricacion de productos utilizando la
tecnologia de la metalurgia de polvos se muestran en el siguiente esquema:

Prensado
Prensado isostatico
Atomizacién Laminado
Reduccién Extrusidn Atmosfera al vacio

Deposicion electrolitica
Trituracién

Compactacion
en frio

— Sinterizado

Polvos
metalicos

—*Mezclado r Acabado

Compactacion en|
caliente

Lubricantes
Prensado isostatico

Ilustracion 21. Procesos comunes a la fabricacion de productos
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5 ESTADO DEL ARTE

5.1 Titanio y sus aleaciones

El Titanio presenta propiedades Unicas que lo convierten en un excelente material. Como se ha comentado, su
alta resistencia, baja densidad, excelente resistencia a la fatiga y a la corrosién hacen que los componentes
fabricados con €l sean no sélo extremadamente fuertes y duraderos, sino también increiblemente ligeros.

No se oxida ni se corroe bajo ninguna condicion atmosférica. También se usa por su excelente resistencia a la
corrosién en muchos ambientes quimicos, como las soluciones de Cloro y las de cloruro inorganico.

Ademaés es uno de los metales mas respetuosos con el medio ambiente. Los desechos de Titanio resultantes de
los procesos de fabricacion son totalmente reciclables.

Otra gran ventaja, que le abre una gran cuota de mercado, es que es un metal biocompatible, porque los tejidos
del organismo toleran su presencia sin que se hayan observado reacciones alérgicas del sistema inmunitario.
Esta propiedad de biocompatibilidad del Titanio unido a sus cualidades mecanicas de dureza, ligereza y
resistencia ha hecho posible una gran cantidad de aplicaciones médicas, como protesis de cadera y rodilla o
tornillos 6seos [18].

Actualmente el 45% del Titanio producido se destina a aplicaciones aeronauticas como pieza de motores de
aeronaves civiles y mas ampliamente en aviacién militar, otro 45% se emplea en aplicaciones industriales
donde es necesaria una alta resistencia a corrosion y el 10% restante corresponde a aplicaciones creadas por
nuevos mercados emergentes [19].

Dentro de la industria aeronautica, los principales competidores del Titanio son los materiales compuestos de
fibra de carbono en aplicaciones de baja temperatura y las superaleaciones a altas temperaturas.

La industria tradicional esta manifestando un interés creciente por los materiales basados en Titanio gracias a
la aparicion de nuevas tecnologias, relacionadas principalmente con la extraccion del Titanio y que podrian
repercutir en la disminucion del coste del producto final entre un 30% y un 50% [10].

5.1.1 Historia del Titanio

Se trata de un metal de transicion de color gris plata que comparado con el acero, con quien compite en
aplicaciones técnicas, es mucho mas ligero (4.51g/cm? frente a 7.8g/cm?®) [20].

Tiene alta resistencia a la corrosion y gran resistencia mecanica pero es mucho mas caro que el acero debido
gue no es tan frecuente su existencia en concentraciones que hagan econdémicamente viable su extraccion, lo
cual limita su uso industrial.

Principalmente esta presente en rocas igneas y en los sedimentos derivados de ella, pero también en muchos
silicatos remplazando al silicio. Los minerales que muestran una mayor concentracion de Titanio son el rutilo
(TiOy) y la ilmenita, ademas de la anatasa y la brookita.

El Titanio fue descubierto por el sacerdote y mineralogista inglés William Gregor en 1791, mientras estudiaba
unas arenas negras procedentes de la zona de Cornualles. En la ilmenita procedente de esta fuente hallo el
Oxido de un nuevo metal.

En 1795, el aleman Martin Heinrich Klaproth volvid a descubrir el mismo elemento en el mineral rutilo, y le
dio el nombre de Titanio, derivado de la palabra latina titans, como alusién a la fuerza de los mitolégicos
titanes griegos [21].

En 1887 Nilson y Pettersson obtuvieron una muestra impura de Titanio. A pesar de que se intentd obtener este
metal en forma pura (99,9 %) durante mucho tiempo, no se consiguié una muestra Titanio puro hasta el afio
1910, cuando Mattheu A. Hunter calentd a 700-800°C una mezcla de sodio y el compuesto TiCls en un reactor
de acero, de forma que redujo el cloruro y consiguié una muestra pura de metal, si bien en una cantidad muy
pequefia (Proceso de Hunter).
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El Titanio como metal no se uso fuera del laboratorio hasta que en 1946 William Justin Kroll desarroll6 un
método para poder producirlo comercialmente: mediante la reduccion del TiCls con magnesio, y éste es el
método mas utilizado hoy en dia (Proceso Kroll).

La temperatura de fusién del Titanio (1670°C) es mucho mas alta que la del aluminio, su competidor en
aplicaciones donde se requiere ligereza. Esto es una ventaja en aplicaciones donde la temperatura supera los
150°C. La alta reactividad del Titanio con el oxigeno limita su uso a temperaturas maximas de 600°C
aproximadamente, ya que a mayores temperaturas la difusion del oxigeno a través de la capa protectora es
muy répida lo que causa un crecimiento excesivo de la capa de 6xido y una fragilizacion de las capas
adyacentes muy ricas en oxigeno.

5.1.2 Obtencion del Titanio

La alta reactividad del Titanio hace gue nunca se presente en estado elemental en la naturaleza, sino que se
encuentra en forma de oxidos. Esto conlleva a que su reduccion, debido a la elevada estabilidad de estos
Oxidos, sea muy costosa y complicada. Dichas dificultades aumentan a altas temperaturas y, a causa de la alta
reactividad, se requieren técnicas de procesado especiales para no introducir impurezas en el material.

El Titanio reacciona con el oxigeno, el agua, el diéxido de carbono, el hidrogeno, etc.; por lo que se requieren
de hornos de vacio o atmosferas inertes durante su procesado. También es necesario evitar la presencia de
aceites, huellas dactilares, grasas y pinturas en la superficie del material porque aumentan el riesgo de
fragilizacion.

El Oxigeno y el Nitrégeno son fuertes estabilizadores de la fase alfa y contribuyen al endurecimiento por
solucién solida. Este hecho incrementa la resistencia y la dureza del material, pero disminuye notablemente la
ductilidad y las propiedades a fatiga.

A diferencia de la oxidacion provocada por el Oxigeno, el Hidrogeno no crea una superficie visible con la que
se pueda controlar su contaminacion. EI Hidrégeno reduce la resistencia por fatiga por lo que hay que evitar su
absorcion durante el procesado.

El proceso Kroll es el mas usado para obtenerlo, a pesar de su alto coste.

Proceso Kroll

El Titanio elemental obtenido por este proceso es poroso Yy con apariencia de esponja.
El proceso Kroll conlleva las siguientes etapas:

1. Cloracién del 6xido para producir TiCl4
Este proceso tiene lugar en un lecho fluidizado que contiene Carbono, el mineral de partida y las impurezas
arrastradas por este Gltimo. Las reacciones basicas que tienen lugar en el reactor de cloracion son:

TiO;+2Cl, + C > TiCls + CO,
TiO,+2Cl,+2C > TiCls + 2CO

Los productos de la reaccion son el CO,, CO y TiCls gaseoso, que se evacuan por la parte superior del reactor y
se llevan a la unidad de destilacion.

2. Destilacion del TiCl, para purificarlo
Se lleva a cabo una destilacion fraccionada, en la que primero se destilan las impurezas de bajo punto de
ebullicion (CO, y CO) y luego las de mayor punto de ebullicion como el SiCls y el SnCI.

3. Reduccidn del TiCl, con Mg para producir Titanio metélico
En esta etapa el TiCls se introduce en un reactor de atmadsfera inerte que contiene magnesio metélico y se
aumenta la temperatura hasta un valor variable entre 700 y los 800°C para que tenga lugar su reduccion:

TiCls + 2 Mg = Ti+ 2MgCl;

4. Purificacién del Titanio metélico para eliminar los productos secundarios
Se pretende retirar el MgCl. de la esponja para obtener una muestra integramente compuesta por Titanio. Para
ello se pueden usar diversos métodos: lixiviacion, barrido de gas inerte o destilacion en vacio.
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La lixiviacion se basa en la solubilidad del MgCl, en solucién con el &cido clorhidrico diluido para poder
extraerlo de la esponja. Su uso no estd muy extendido ya que tiene lugar en un reactor distinto al reactor en el
gue se produce la reduccién.

El método de barrido, usa argén como portador para transportar el vapor MgCl, mientras que en el procesos de
destilacién en vacio, a causa de la alta temperatura, la esponja absorbe pequefias cantidades de Hierro y Niquel
de las paredes de Acero inoxidable del reactor que quedan como impurezas en el Titanio metalico.

El barrido de gas inerte y la destilacion en vacio cuentan con la ventaja de que la supresion del MgCl, se
efectlia en el propio reactor de reduccion. Estos dos procesos hacen uso de la alta presion de vapor del MgCl.
para extraerlo por evaporacién y posteriormente, recondensarlo para recuperarlos.

5. Troceado de la esponja de Titanio para reducir su tamafio.

Tras la eliminacion del magnesio y del cloruro magnésico, la esponja se tritura para producir granulos de
Titanio. Més tarde, los granulos més grandes se cortan para reducir su tamafio.

El proceso de Kroll fue criticado desde sus inicios por ser costoso y poco eficiente.Se han llevado a cabo
numerosas iniciativas para el estudio de la reduccion de los Oxidos de Titanio, mediante procesos que
reemplacen el de Kroll. Muchas de estas tecnologias producen Titanio en forma de polvo por lo que la
industria pulvimetalUrgica se beneficia directamente de estos desarrollos.

Existen otros métodos como el proceso Hunter, Armstrong o el proceso FFC- Cambridge que han sido
desarrollados pero que no han alcanzado la popularidad del primero:

co, SnCl,

Puro
TiCl,

cl, Crudo Misc
TiCl, C Sélidos
TiOo,

llustracion 22. Proceso Kroll
Proceso Hunter
El proceso de Hunter fue el primer proceso industrial para producir Titanio puro metélico ductil.
El proceso conlleva la reduccién de TiCls con Sodio (Na) en una bomba de acero a 700-800°C.
TiCls + 4 Na — 4 NaCl + Ti

Antes del proceso de Hunter, todos los esfuerzos para producir Ti de metal proporciond material altamente
impuro, a menudo de nitruro de Titanio (que se asemeja a un metal). El proceso de Hunter fue reemplazado
por el mas econdmico proceso de Kroll en la década de 1940.

Proceso Armstrong

Se trata de una modificacion del proceso Hunter para convertirlo en un proceso continuo, en el que se produce
polvo de Titanio y del que se puede obtener aleaciones de Titanio con ligeras modificaciones que mejoran la
economia del método original.
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Una de las limitaciones de este procedimiento es que el polvo obtenido posee una densidad muy baja por lo
que debe ser tratado posteriormente.

Proceso FCC-Cambridge

El Proceso de FFC Cambridge es un método electrolitico en el que los dxidos son catddicamente reducidos a
Titanio. Es uno de los métodos mas estudiados, pudiendo ser uno de los mas econémicos debido a que parte
directamente del 6xido de Titanio.

5.1.3 Aleaciones y compuestos

Alrededor del 95% de la produccion de Titanio se consume en forma de dioxido de Titanio, un pigmento
permanente intensamente blanco, con un excelente poder de adherente en pinturas, papel, pasta de dientes. Es
un compuesto barato, no téxico y disponible en grandes cantidades.

El nitruro de Titanio es ampliamente usado en la fabricacion de herramientas de corte, tales como brocas para
mecanizado.Asi mismo el bromuro de Titanio es utilizado en superaleaciones y cableado.

Su peso ligero, resistencia a la corrosion y su capacidad para soportar temperaturas extremas, hacen que las
aleaciones de Titanio sean muy utilizadas en aviones, blindajes, bugues de guerra, naves espaciales y misiles.

El uso que se hace de estos materiales en los principales y mas actuales modelos de las dos grandes compafiias
de fabricacion de aeronaves son los mostrados en la siguiente tabla:

Compariia Boeing

Compafiia Airbus

Tipo de aeronave | B777 B747 A340 A380
Peso aeronave 134 Ton 162 Ton 130 Ton 270 Ton
Peso Titanio 58 Ton 18 Ton 24 Ton 77 Ton

Tabla 2. Usos de aleaciones de Titanio en compafiias aeronadticas
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En general la industria actual del Titanio se reparte porcentualmente de la siguiente manera:

Aleaciones de Titanio. Mercado y requerimientos

Mercado USA (%) | Europa (%) Requerimientos

Resistencia a elevada temperatura.
Resistencia al Creep.
Motores Jet 42 37 Estabilidad a elevada temperatura.
Resistencia a fatiga.
Tenacidad a fractura.

Alta resistencia mecénica.
Estructuras - 23 Resistencia a fatiga
aeroespaciales Tenacidad a fractura.

Facilidad de manufactura.

Resistencia a la corrosion.
] Resistencia adecuada.

Industria 20 30 o
Magquinabilidad.

Competitividad econdmica.

Tabla 3. Industria actual del Titanio

5.2 Aplicaciones del Titanio y sus aleaciones
En la siguiente grafica se visualiza el uso del Titanio en los distintos sectores comerciales en la tltima

década: En ella, se puede observar como los sectores aeroespaciales e industrial son los que mas cuota
de consumo de Titanio tienen.
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llustracion 23. Comparativa usos del Titanio en la ltima década
Aplicaciones aeronduticas

La rigidez especifica y la consecuente pérdida de peso se traducen en que la mayor parte de forjados
estructurales, discos de ventilacién, alabes y palas de turbinas de las aeronaves estan fabricadas con aleaciones
de Titanio.Pero no solo en estas partes estructurales o de potencia; gran parte del sistema de tuberias también
esta realizado en Titanio debido a sus requerimientos de temperatura, resistencia a la corrosion y estabilidad
térmica.

En naves espaciales su uso esta limitado al depésito de combustible. La baja densidad del Titanio y su alta
resistencia especifica, unidos a su compatibilidad quimica a altas temperaturas lo hacen idéneo para esta
aplicacion [12].

Aplicaciones biomédicas

Las principales ventajas del Titanio frente a sus competidores con propiedades mecanicas y quimicas

parecidas son tales como la resistencia a la corrosion, la baja densidad o el alto mddulo de elasticidad son su
biocompatibilidad, su bioadhesion y la resistencia a la fatiga.

Estas caracteristicas hacen del Titanio idoneo para placas, tornillos, articulaciones para la cadera y la rodilla,
valvulas cardiacas, material quirdrgico o prétesis dentales.

Aplicaciones automdviles

Las principales aplicaciones del Titanio en la automocion son los chasis, tubos de escape, suspension, llantas,
arboles de levas y cigliefiales.Debido al alto coste del Titanio, suelen ser de uso en competiciones tales como la
Formulal mas que para automoviles civiles [22].

En la industria del automavil, el Titanio tiene su mayor competidor en las aleaciones férreas.
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Aplicaciones deportivas
Se usa en equipos de alta competicion y en deportes de alto rendimiento.

Algunos de los usos del Titanio en equipos deportivos son en bicicletas, bombonas de aire comprimido para
buceo, bates de béisbol, cabezas de palos de golf.

Aplicaciones de seguridad y salvamento

Siguiendo en la misma linea de las ventajas del uso del Titanio, en este caso resulta de especial interés por la
alta resistencia y la reducida densidad que ofrecen a cuerpos policiales, bomberos y salvamento en su material
de trabajo tales como extintores, botellas de oxigeno, chalecos antibalas, hachas, palancas.

Aplicaciones militares

La principal justificacion del uso del Titanio en el ambito militar reside en el hecho de que se reduce mucho el
peso con respecto a blindajes de Aluminio o de acero, pues éstos requieren de mucho méas material para dar las
mismas prestaciones.

Asi mismo, el Titanio presenta la ventaja frente a sus competidores de ser mucho mas resistente al desgaste y a
la fatiga.

Aplicaciones de joyeriay moda

Los factores mas importantes que conllevaron a la introduccion del Titanio en la industria de la joyeria fueron
el hecho de ser hipoalergénico y su ligereza.

Esté presente en anillos, piercings, pendientes, brazaletes, pulseras y monturas de gafas.
Aplicaciones en la industria energética

El Titanio es muy utilizado en la construccién de sistemas de intercambio térmico en las centrales térmicas
eléctricas, nucleares, debido principalmente a sus caracteristicas de resistencia mecanica (lo que hace que los
haces tubulares que constituyen esos intercambiadores sean muy resistentes a las vibraciones y que los
espesores de los tubos puedan ser menores, facilitando el intercambio de calor) y quimicas (el Titanio, a
semejanza del Cobre, genera una capa inoxidable sobre su superficie)

Las aleaciones de Titanio se utilizan para fabricar componentes de las industrias de proceso tales como
bombas, depositos, reactores quimicos y columnas de fraccionamiento en centrales que utilizan agua de mar
como refrigerante.

Aplicaciones en la Industria relojera

Los relojes deportivos que requieren un material resistente a menudo usan el Titanio, un metal fuerte, blanco.
Los relojes de pulsera de Titanio son de peso ligero, 30% mas fuertes que los de acero y resisten la corrosion.
Generalmente tienen una capa protectora para hacerlos resistentes al rayado. Se fabrican las cajas de Titanio e
incluso las correas de sujecion.

Aplicaciones superconductividad

Se denomina superconductividad a la capacidad intrinseca que poseen ciertos materiales para conducir
corriente eléctrica sin resistencia y precisa de energias nulas en determinadas condiciones. La resistividad
eléctrica de un conductor metalico disminuye gradualmente a medida que la temperatura se reduce.

Las aleaciones de Nb-Ti son de las mas utilizadas como superconductores junto con las de Nb-Zr.

Sus aplicaciones pueden ser cuantiosas, desde imanes superconductores capaces de generar altos campos con
poco consumo de potencia para equipos cientificos y de investigaciones 0 para producir imagenes por
resonancia magnética en el campo médico. Ademas de otras aplicaciones potenciales como pueden ser la
transmision de potencia eléctrica a través de materiales superconductores, imanes para aceleradores de
particulas de alta energia, conectores de alta velocidad, transmision de sefiales para ordenadores y trenes de
alta velocidad levitados.

Aplicaciones debidas a su resistencia al fuego

Cuando el Titanio se combina con el oxigeno se crea una fuerte reaccion exotérmica. Bajo determinadas
condiciones de elevada presion y temperatura el Titanio puede ser autoinflamable. En los Gltimos afios ha
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habido varios ejemplos de incendios en motores a causa de este fendmeno.

Las aleaciones de Titanio resistentes al fuego no son ampliamente usadas debido a su elevado coste. La
decision de incorporarlas en un motor depende de hasta qué punto la reduccion de peso es importante. Por
ejemplo, tienen su aplicacion en motores militares en los que la reduccion de peso es méas importante que el
coste.

lustracién 24. Aplicaciones de aleaciones de Titanio

5.3 Pulvimetalurgia

La pulvimetalurgia o metalurgia de polvos es un proceso de fabricacién que, partiendo de polvos finos y tras
su compactacion para darles una forma determinada (compactado), se calientan en atmdsfera controlada
(sinterizado) para la obtencién de la pieza.

Tiene su origen en la fabricacion de joyas en civilizaciones antiguas como la Inca o los egipcios.

No fue hasta el siglo XIX cuando se comenzé a utilizar de forma industrial. La necesidad de aparatos de
Platino de laboratorio llevé al desarrollo de precipitacion quimica de polvos y nuevas rutas de consolidacion
sin el uso de elevadas temperaturas.

Actualmente, la principal razén por la que se utiliza este método de fabricacion es porque la PM lleva asociada
una mejora de la calidad, homogeneidad y ademas hace viable econémica y productivamente la fabricacion de
cierto tipo de materiales.

Alta
productividad

Propiedades
Requeridas

\/

Bajo Coste

La metalurgia de polvos es muy usada para formar gran cantidad de piezas pequefias. Este proceso hace
factible fabricar o trabajar ciertos metales que por otros medios serian casi imposibles ya que supone una
lustracion 25. Trinomio PM

forma practica de refinar y fabricar piezas de metales con altos puntos de fusion y también es el Unico método
factible de consolidar y formar materiales separados para herramientas como carburos cementados y 6xidos
sintetizados.
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Las composiciones mas usadas son los polvos en base de Cobre o de Hierro, Laton y Acero para partes
estructurales, Bronce para cojinetes...

Otros de importancia aunque en cantidades menores son el Acero inoxidable, Aluminio, Titanio, Niquel,
Estafio, Tungsteno, Cobre, Zirconio. Se usan polvos de metal puro para ciertas partes y aleaciones para otras.
Estas ultimas pueden obtenerse aleando un metal antes del pulverizado y por el mezclado de polvos de los
ingredientes deseados. A continuacion se muestra en una gréafica la produccion relativa ponderada en tanto por
uno:

Titanio

Acero Inoxidable }

Niquel :|

Cobre

Aluminio

Hierro y Aceros

— T T
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
Produccién Relativa

llustracion 26. Produccién Relativa de Materiales por Técnicas PM

Ademas de la ventaja econdmica, la PM permite el desarrollo de nuevos materiales con cierta facilidad debido
a gue permite un control quimico y microestructural.

Las previsiones futuras son prometedoras en el uso de esta técnica debido a su combinacién de ahorro de
costos y el aporte de confiabilidad, calidad, dureza y control dimensional. Asi como la posibilidad de creacion
de nuevos materiales tales como nuevas aleaciones para aeronaves Yy estructuras de alta dureza involucrando
microestructuras a escalas muy pequefias.

Se dice que existen 5 ingredientes comunes que permiten el crecimiento continuo de los materiales
conformados por técnicas pulvimetaldrgicas:

1. Desarrollo de técnicas que permitan altas tasas de produccion de materiales con altas propiedades
estructurales.

2. Consolidacion de procesos que permitan una densificacion total y material con alta fiabilidad.

Fabricacion de materiales que son complicados de conformar por otras técnicas ya existentes.

4. Consolidacién econémica de forma que se abaratan costes y sea una técnica competitiva en el
mercado mundial.

5. Sintesis de materiales que no estan en equilibrio microestructural como materiales amorfos,
microcristalinos o aleaciones metaestables.

w
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En la siguiente tabla se aprecia las ventajas y las desventajas de la técnica pulvimetalurgia con otros métodos

convencionales:

Técnicas Ventajas frente a PM Desventajas frente a PM
Rapida Produccion Menor precision
Conformado en frio | Alta rigidez Vida de herramientas corta
Buen acabado superficial Materiales limitados
Grandes piezas Menor precision
Extrusion Superficie lisa Gran aporte de energia
Répida produccion
Alta precision Dificultad con piezas pequefias
Estampado Altos ratios de produccion Desperdicio de material
Grandes piezas Materiales limitados
Técnica muy desarrollada No valido para refractarios
Colado Bajos costes de herramientas Defectos como porosidad y falta de
Bajo coste pieza final homogeneidad
Altas propiedades mecanicas Desperdicio de material
Forjado Formas complejas Poco control dimensional
Produccion rapida Inclusiones e impurezas
Alta precision Desperdicios
Mecanizado Gran rango de tamafios Baja productividad
Todos los materiales y formas Propiedades no uniformes

Tabla 4. Ventajas y desventajas de la técnica PM en comparacion con las convencionales

5.4 Pulvimetalurgia del Titanio

La pulvimetalurgia del Titanio supone abaratamiento de los costes, lo cual la hace una técnica muy
competitiva, mas econémica y de mas calidad (ya que se obtienen piezas con una alta fiabilidad) que los
procesos convencionales para fabricar de piezas de Titanio.

Todas estas caracteristicas junto con la que se han comentado con anterioridad, abren un abanico de
posibilidades y cuotas de mercado que sitGan a la pulvimetalurgia en un puesto estratégico y casi exclusivo
para la fabricacion de piezas de Titanio.

5.5 Material compuesto con matriz metalica

El uso de fibras para reforzar y endurecer los materiales es un arte que ha existido en la naturaleza desde antes
de la era de los dinosaurios. Sin embargo, el desarrollo sistematico de materiales compuestos de matriz
metélica (MMCs) comenzd hace unos cuarenta afios aunque los problemas por la baja relacion
resistencia/temperatura los eliminaron de cierta consideracion comercial [23].

No fue hasta hace dos décadas cuando se retomd su investigacion debido a la necesidad de altos
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requerimientos estructurales, particularmente para la industria aeroespacial y automovilistica.

Los MMC:s se desarrollaron principalmente por la capacidad de obtener propiedades imposibles de conseguir
con un material monolitico, pues de esta manera se potencian las propiedades de cada uno de los materiales
por separado en uno solo y se compensan aquellas que son inadecuadas para los usos requeridos.
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6 MATERIALES

6.1 Titanio comercialmente puro grado 1

Existen varios tipos de Titanio puro; en el presente proyecto se ha utilizado el de grado 1, que es el Titanio
comercialmente disponible con mayor porcentaje de pureza.

Las propiedades mecénicas del Titanio estdn muy influenciadas por la presencia de Oxigeno, Nitrégeno,
Hidrdgeno e Hierro.

La cantidad de elementos intersticiales que contiene y que modifican en mayor o menor medida sus
propiedades son los que quedan resumidos en la siguiente tabla en la que se visualiza la cantidad de impurezas
en peso (Wt%) que tiene [6]:

Componente Porcentaje en peso (wt%)
C 0.1

Fe 0.2

H 0.10

N 0.03

O 0.18

Ti 99.47

Tabla 5. Porcentaje de impurezas en el Titanio Grado 1

En la siguiente tabla se puede observar la propiedades del Titanio puro grado 1 con respecto a Titanios de
grado 2, 3y 4. En ella se muestra el mddulo de Young (E), limite elastico (tension de traccion a deformacion
del 0.2 %, 6,,), la tension Gltima soportada (UTS) y la elongacion porcentual sufrida [6].

E (GPa) 002 (MPa) UTS(MPa) Elongacion (%)
Grado 1 105 170 240 24
Grado 2 105 275 345 20
Grado 3 105 380 445 18
Grado 4 105 480 550 15

Tabla 6. Propiedades del Titanio Puro Grado 1
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6.2 Refuerzos

6.21 Boro

El Boro es un elemento quimico con el simbolo B y nimero atomico 5, que se encuentra en la corteza
terrestre, pero rara vez se encuentra en forma pura. En el entorno, se combina principalmente con el oxigeno
para formar compuestos conocidos como boratos. Compuestos de borato comunes incluyen borax, acido
borico y sales de acido bdrico. Constituye un miembro del grupo 13 de la tabla periddica, es un metaloide que
tiene propiedades intermedias entre los metales y los no metales.

Existen dos alotropos del Boro, el metalico y el amorfo que es el que se ha utilizado en el presente proyecto.

Boro amorfo o impuro es un polvo de color marrén oscuro, que convencionalmente se produce en forma de
fibras, posee una combinacién Unica de propiedades mecénicas: modulo eléstico alto, dureza, resistencia y
flexibilidad. En este contexto, el uso de variedad de polvo de Boro amorfo se cree que es muy prometedor para
la sintesis de nuevos materiales.

Es un mal conductor de la electricidad a temperatura ambiente, pero es bueno a alta temperatura; en este
aspecto se parece al Silicio. Entre sus propiedades Opticas se incluye la transmision de ciertas zonas de
infrarrojo.

En la siguiente tabla se muestran algunas de las propiedades principales del Boro [24]:

Propiedad Valor
Numero atomico 5

Peso molecular 10.81 g/mol
Densidad 2340 kg/m?®
Punto de fusion 2079°C
Punto de ebullicion 2550°C
Calor especifico (A 25°C) 309 cal/g°C
Dureza (Mohs a 20°C) 9.3
Banda de energia 1.50-1.56 eV

Tabla 7. Propiedades del Boro
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6.2.2 Aplicaciones del Boro

Los derivados del Boro se utilizan ampliamente en la industria, por ejemplo en la fabricacion de fibra de vidrio
aislante y vidrios de borosilicato, esmaltes (por ejemplo para utensilios de cocina y herramientas
odontoldgicas), aleaciones de diversos tipos y para la obtencion de metales de gran resistencia de impacto,
aceros especiales y en forma de carburos para fabricar abrasivos, debido a su gran dureza.

En la produccion textil, el &cido bérico es muy importante, siendo frecuente su uso.

En la industria metaldrgica, por su gran reactividad a altas temperaturas, se usa como desgasificante, asi como
en retardantes a la llama, desinfectantes de fruta y madera, control de hierbas e insecticidas, asi como en
manufactura de papel, cuero y plasticos.

El Boro tiene también varias aplicaciones importantes en el campo de la energia atdbmica. Se usa en
instrumentos disefiados para detectar y contar las emisiones de neutrones. A causa de su gran capacidad de
absorcion de neutrones, es empleado como amortiguador de control en reactores nucleares y como un material
constituyente de los escudos de neutrones.

El decahidrato de borato de sodio, popularmente conocido como borax, es muy comdn en lavanderia y en
antisépticos suaves, ademas, en farmacologia, actualmente constituye uno de los elementos mas prometedores
en el tratamiento de enfermedades como la artritis.

A un nivel mucho mas sofisticado, al ser el Boro un elemento tan fuerte, sélido vy resistente y a la vez ligero,
complejos filamentos de Boro se utilizan en la construccion de avanzadas estructuras aeroespaciales. Una de
sus formas mas sorprendentes es el nitruro de Boro, capaz de formar un material tan resistente como el
diamante.

lustracién 27. Aplicaciones del Boro
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6.2.3 Carburo de Boro y nano Carburo de Boro

El carburo de Boro es un compuesto excepcionalmente duro (dureza de Mohs de 9.497), Gnicamente el
diamante y el nitruro de Boro ctbico tienen una dureza superior.

Este material posee las siguientes caracteristicas:

= Eléctricamente aislante,

= Alta conductividad térmica,

=  Altaresistenciay rigidez,

= Disponible en un rango de distintas purezas,

= Excelente resistencia a &cidos y alcalis fuertes a elevadas temperaturas,
= Buenas propiedades nucleares,

= Altaresistencia al desgaste,

=  Altaresistencia a compresion,

= Bajadensidad

Se produce principalmente mediante la reaccién de carbono con B2Os en un horno de arco eléctrico a través de
la reduccidn carbotérmica o por reacciones en fases gaseosa. Para su uso comercial, los polvos de B4C tienen
que ser molidos y purificados para eliminar las impurezas metélicas.

El Carburo de Boro fue descubierto en el siglo XIX como un subproducto de las reacciones que implican
boruros de metal; sin embargo, su formula quimica era desconocida. No fue hasta la década de 1930 que la
composicion quimica se estimé como B4C. Ya que su estequiometria no es exacta 4:01, siendo carbono
deficiente. [25].

La capacidad de carburo de Boro para absorber los neutrones sin formar radionucleidos de periodo largo lo
hace atractivo como un absorbente para la radiacion de neutrones que surja en las plantas de energia nuclear.

En la siguiente tabla se muestra las propiedades principales del Carburo de Boro en unidades del sistema
internacién (SI) en un rango de valores (maximos y minimos) [6].

Propiedad Valor minimo (SI) Valor méximo (SI) Unidades (SI)
Volumen atémico medio 0.0043 0.0045 m/Kmol
Densidad 2300 2550 Kg/m?
Energia 200 300 MJ/Kg
Médulo de compresibilidad 218 271 GPa
Resistencia a la compresion 2583 5687 MPa
Ductibilidad 0.00058 0.00124

Limite elastico 261 569 MPa
Limite de resistencia 222 512 MPa
Tenacidad de fractura 25 5 MPa - mY?
Dureza 38100 44100 MPa
Médulo de ruptura 310 680 MPa
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Coeficiente de Poisson 0.18 0.21

Madulo de cizallamiento 180 195 GPa
Resistencia a la traccion 261 569 MPa
Médulo de Young 362 472 GPa
Temperatura maxima de servicio 1000 2000 K
Punto de fusion 2645 2780 K
Calor especifico 840 1288 JIKg-K

Tabla 8. Propiedades del Carburo de Boro

6.2.3.1  Aplicaciones del Carburo de Boro

Las excelentes propiedades mostradas con anterioridad con valores de dureza Vickers y de tenacidad proximos
al diamante hacen del carburo de Boro un material ideal para la fabricacién de:

= Candados y blindaje antibalistico personal y del vehiculo,
= Boquillas de corte de chorro de agua de alta presion,

= Rascay recubrimientos resistentes al desgaste,
= Herramientas y troqueles de corte,

= Abrasivos,

=  Absorbente de neutrones en los reactores nucleares y compuestos de matriz de metal,

= Combustible de alta energia para ramjets combustible sélido,

= Enlas pastillas de freno de vehiculos.
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A continuacion se muestra un tabla con todos los materiales que se van a ensayar. En primer lugar se encuentra
la identificacion seguida por la empresa que se encargd de la fabricacion de las muestras (RHP Technology).
Esta nomenclatura se va a seguir utilizando a lo largo de todo el texto. Se muestra cada tipo de material
conformado con el porcentaje y con el tipo de material que se ha utilizado para reforzar la matriz de Titanio.
También se puede visualizar los parametros de fabricacion de los distintos platos de los que posteriormente se
han mecanizado las probetas para los ensayos de traccion y de flexion. En el siguiente apartado de este
documento se muestra la manera en la que se ha realizado dicho mecanizado. Los colores mostrados, han sido
lo usados en las gréaficas

T t P Granulometria
RUN MUESTRAS Atm Molde
°C | min | MPa um
RHP Papel
1350 Ti+0.18 % vol. B4C Nano | 900 15 30 100 Vacio de
Grafito
RHP Papel
Ti +0.9 % vol. BAC Nano 900 15 30 100 Vacio de
1352 .
Grafito
RHP Papel
1358 Ti+0.9% vol. B4C 900 15 30 30 Vacio de
Grafito
RHP Papel
Ti + 0.9 % vol. B4C Nano 900 15 30 30 Vacio de
1358 .
Grafito
- Papel
0,
RHP | Timilled + 0.9 % vol. B4C 900 15 30 100 Vacio de
1372 Nano .
Grafito
RHP Papel
Ti+ 0.9 % vol. B amorfo 900 15 30 30 Vacio de
1363 .
Grafito
RHP Papel
Ti + 0.9 % vol. B amorfo 950 15 30 30 Vacio de
1369 .
Grafito
RHP Papel
Ti + 3.6 % vol. BAC Nano 900 15 30 100 Vacio de
1352 .
Grafito
RHP Papel
Ti +9 % vol. B4C Nano 900 15 30 100 Vacio de
1352 .
Grafito

lHustracion 28. Resumen Parametros de TiMMCs fabricados
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Color
ID.

Probetas | Probetas

Traccion | Flexion
45y6 12y3
45y6 37y8
45y6 12y3
45y6 12y3
45y9 12y3
45y6 | 12y3

2 1

45y6 | 12y3
34y5 1y2




7 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

En este capitulo se describe el trabajo experimental realizado. Se incluye la fabricacion de las piezas a estudiar,
asi como las diversas técnicas de caracterizacion tanto de los polvos de partida como de las probetas
fabricadas.

Tras la fabricacion de las muestras, éstas son caracterizadas. Primero se mide la densidad y la dureza de las
distintas probetas. Posteriormente se realizan ensayos mecanicos de traccion y flexion. De forma
complementaria las muestras son observadas en el microscopio Optico y el microscopio electrénico de barrido
para estudiar su microestructura.

741 Fabricacion de las probetas a ensayar

7.1.1 Preparacion de los polvos

Se parte de los siguientes materiales particulados:

e Titanio de grado 1
o Refuerzos:
o Boroamorfo
o Carburo de Boro
o Nano-particulas de Carburo de Boro

Se han preparado diferentes mezclas:
Con Titanio de granulometria 100 micras (um):

e Tireforzado con 0.18 vol. % de B,C Nano (RHP1350, 900°C)

e Tireforzado con 0.9 vol. % de B,C Nano (RHP1352, 900°C)

e Tireforzado con 3.6 vol. % de B.C Nano (RHP1352, 900°C)

e Tireforzado con 9 vol. % de B,C Nano (RHP1352, 900°C)

o Timolido reforzado con 0.9 vol. % de B,C Nano (RHP1372, 900°C)

Y con Titanio de granulometria 30 um:

e Tireforzado con 0.9 vol. % de B,C Nano (RHP1358, 900°C)
e Tireforzado con 0.9 vol. % de B,C (RHP1358, 900°C)

e Tireforzado con 0.9 vol. % de B amorfo (RHP1363, 900°C)
e Tireforzado con 0.9 vol. % de B amorfo (RHP1369, 950°C)

La realizacion del mezclado de polvos se ha llevado a cabo de la siguiente manera:

7111 Molienda de los polvos de Titanio (inicamente para una muestra que se hizo)

1. Moler Titanio puro en el mezclador con bolas de metal duro (HM, Hard Metal) de 3 mm de diametro
y ciclohexano como disolvente durante 6 horas. Las cantidades de cada uno de ellos se toman
partiendo del volumen de la masa de polvo que se necesita para la fabricacion del plato. Se afiadira el
mismo volumen de disolvente asi como el mismo de bolas.

2. Tras la molienda en himedo, el disolvente tiene que ser eliminado. Para evaporar el disolvente se
secan los polvos en un horno tubular de laboratorio a vacio y a unos 100°C durante un dia.

3. Una vez retirada la humedad, se tamizan los polvos para retirar las bolas de molienda.

39



4. Por ultimo se mezclan los polvos para evitar aglomeracion entre las particulas del polvo que se hayan
podido formar durante el secado y asi la mezcla de polvo quede homogénea. Se colocan en la
mezcladora los polvos nuevamente sin bolas durante aproximadamente 2 horas.

lHustracion 29. Mezcladora

Este procedimiento de molienda de polvos es el que se ha utilizado para la muestra Titanio molido
reforzado con 0.9 vol. % de B4C Nano (RHP1372, 900°C). En el resto de las muestras no han sido
sometidas a molienda de los polvos de Titanio.

7.1.2 Produccion de los platos de TIMMCs

Las dimensiones de los platos se han fijado de manera que se puedan cortar piezas para los ensayos necesarios
para el estudio de las propiedades de las matrices. Se han fijado los valores de: D = 78 mm y H = 4 mm;
siendo D el diametro y H la altura del plato. Con dichas dimensiones es posible cortar de él tres piezas para
traccion y tres para flexion.

El disefio ha sido realizado por el Ingeniero en Mecatrénica D. Claudiu Adrian Pascale.
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A continuacion se muestran el plato y sus dimensiones:

llustracién 30. Esquema distribucién de probetas en plato y Mecanizado de las mismas

Conociendo la densidad tedrica de cada mezcla de polvos y el volumen del plato a fabricar, se obtiene la masa
de polvos gue se necesita.

1. Se mezcla polvos de titanio puro con el porcentaje y material del refuerzo detallado
anteriormente (Apartado 7.1.1)

2. Se introducen en el mezclador con bolas de ZrO2 de 3 mm de diametro y Ciclohexano durante
12 horas.

3. Los polvos se secan en un horno tubular a vacio a 100°C durante un dia.

4. Se tamiza la mezcla y se retiran las bolas para moler de nuevo durante 2h.

5. Compactacion en frio: Antes de la compactacion en caliente, se lleva a cabo una compactacion en frio para
obtener los platos en verde. Para ello, los polvos se sitian en la matriz con papel de grafito y de
pulverizacion de boro, y se compactan en frio a baja presion.

6. Compactacion en caliente: Se sinteriza el plato en verde mediane la técnica de “Direct Hot
Pressing” (dHP) durante 15 minutos en el equipo DSP 518.

6.1. Técnica de FAST (Field Assited Sintering Technique)-Direct Hot Pressing:
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La idea bésica es el sinterizado por corriente eléctrica, en este caso corriente no pulsada. La ventaja
fundamental de esta técnica es que el molde estd conectado directamente con la corriente eléctrica. La
resisitividad del molde y del compacto en verde generan el calor directamente dentro del molde. El calor solo
se genera cuando se necesita. Esta técnica se caracteriza por una tasa alta de calentamiento/enfriamiento de
hasta 400 K/min y un aumento significativo de la actividad del proceso de sinterizado. Ademas disminuye la
temperatura y presion de sinterizado si se compara con procesos de sinterizado convencional. Esto hace esta
técnica atractiva para el procesado econémico de materiales de alta prestaciones.

El equipo utilizado es la maquina DSP 518; esta maquina de SPS (Spark Plasma Sintering) - FAST (Field
Assited Sintering technique) trabaja con un transformador a 180 kVA, ejerciendo una fuerza de 1400 kN. Los
pardmetros fudamentales son: presién de 30 MPa, temperatura hasta un maximo de 2400°C y tiempo desde
15min hasta un maximo de 6 horas. Ademas se puede trabajar en atmosferas de Nitrégeno, Argon y alto vacio.

Aunque los rangos usuales de trabajo de DSP 518 son los indicados anteriormente, en este caso se han
sinterizado los platos a 900°C o 950°C, 15 min de tiempo y 30 MPa de presion como se muestra en la
llustracion 28. La ventaja que se ha aprovechado de esta maquina es que alcanzar la temperatura de trabajo
muy rapidamente y realiza la sinterizacion en ciclos muy cortos. Es usual en materiales dificiles de sinterizar.

DSP518

llustracion 31. Maquina para Direct Hot Pressing: DSP 518

Cuando la matriz se ha sacado del equipo, se desmonta y se obtiene el plato. Este debe ser limpiado mediante
arena a presion con una maquina llamada Sand Blast Machine.

llustracion 32. Sand Blast Machine



Se repite el mismo procedimiento con diferentes portencages y materiales de refuerzo.
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7.2 Medida de la densidad

La determinacion de la densidad se lleva a cabo siguiendo el principio de Arquimedes (método de
flotabilidad), que afirma que un cuerpo sumergido en un fluido aparentemente pierde peso en una cantidad
igual al peso del fluido que desplaza. Con este método se podra determinar la densidad de sustancias sélidas,

viscosas 0 pastosas, asi como liquidas.
El procedimiento de Arquimedes es el siguiente:

1. Se pesa la probeta en seco. Este valor corresponde a D (masa en gramos).

Se calienta la probeta en agua destilada durante 5 horas. Se deja reposar en agua 24 horas.

Se pesa la probeta impregnada sumergida en agua. Este valor corresponde a S (en gramos).

Se saca la probeta sumergida y se elimina el exceso de agua con un pafio himedo.

Se pesa la probeta sin el agua sobrante. Este valor se corresponde a la mésa de la probeta saturada M
(masa en gramos).

akr~wn

La siguiente ecuacion 1 ha sido utilizada para el calculo de la densidad del agua:

D .,
— Ecuacion 1

p= M-S
Se ha utilizado la balanza Explorer Pro (OHAUS).

lustracion 33. Balanza
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Cuando se realizan las medidas hay que tener en cuenta las siguientes pautas:

v’ Se debe anotar la temperatura, humedad y presion de la habitacion donde se esta realizando la medida
para saber exactamente el valor de la densidad del agua destilada y del aire en esas condiciones.

v La habitacion debe permanecer con la puerta cerrada y con el menor nimero de personas dentro de
ella, ya que el ruido altera los valores de la balanza.

v' La persona encargada de tomar la medida no deber tocar la mesa de trabajo para no dar lugar a
resultados engafnosos.

v Labalanza se tara antes y después de cada medida y se debe cerrar la puerta de ésta.

v Cuando las muestras sean pesadas en agua, éstas no pueden rozar los bordes del vaso dentro del que
se sumergen. Ademas se debe anotar el primer valor que dé el equipo antes de que empiece a subir
éste debido a la penetracion del agua destilada en los poros.

v Tras la medida del peso en agua destilada se deben secar las piezas muy bien con papel.

Como ya se ha mencionado, se mide en aire y posteriormente en agua destilada y se anotan los valores y con la
ecuacion antes mostrada se calcula la densidad de la pieza.

La temperatura del agua destilada es de 20°C y su densidad es de 0,998g/cm?®. A la misma temperatura, la
densidad del aire es aproximadamente de 1,2 g/cm?®,

Para comparar mejor las propiedades relacionadas con la densidad (evolucion, porosidad, etc.) se calcula la
densidad relativa (%) como una relacién entre la densidad aparente y la densidad absoluta:

Prel = 5“” * 100 Ecuacion 2

abs

“prer”’ > Densidad relativa de la probeta (%)

“pap”~>Densidad aparente; es la calculada mediante el método de Arquimedes (g/cm?)

“paps’ > Densidad absoluta; densidad teorica del elemento o mezcla de sustancias con las que se ha fabricado
la probeta (g/cm®)

7.3 Ensayo de dureza

La dureza es la propiedad de la capa superficial de un material de resistir la deformacion, en presencia de
esfuerzos de contacto locales inferidos por otro cuerpo, méas duro, el cual no sufre deformaciones residuales
(indentador o penetrador), de determinada forma y dimensiones.

En la medicion estandarizada de dureza Vickers se hace penetrar un indentador de diamante en forma de
pirdmide de cuatro caras con un angulo determinado en el vértice (136 °). La utilizacion de una piramide de
diamante tiene las siguientes ventajas:

e Las improntas resultan bien perfiladas, comodas para la medicién

e La forma de las improntas es geométricamente semejante, por lo cual la dureza para un mismo
material es constante, independientemente de la magnitud de la carga

e Este método es aplicable con igual éxito para los materiales blandos y duros, y sobre todo para los
ensayos de probetas delgadas y las capas superficiales

Para obtener la dureza Vickers de la superficie de un material se ha presionado contra cada probeta un
indentador piramidal de diamante con &ngulo entre sus caras o = 136°. La piramide se mantiene algin tiempo
bajo la carga P (40 segundos). Luego se retira la carga y se miden las dos diagonales dejadas por el indentador
piramidal, con ayuda de un microscopio. El valor medio de las diagonales (d) y el valor de la carga se han
sustituido en la férmula de trabajo para obtener el valor de la dureza Vickers.
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La dureza Vickers (HV) se ha calculado partiendo de la fuerza aplicada en newton y de la diagonal en mm? de
la huella de la piramide segun la ecuacion 3:

HV = 1,8544 * % Ecuacion 3

Donde P es la carga aplicada en Kg y d es la diagonal media de la huella en mm. La diagonal (d) es el valor
medio de las diagonales de la huella (d1) y (d2) como se ha dicho con anterioridad.

V4 4
>

X /.

ds

llustracion 34. Esquema ensayo de Dureza Vickers

Para caracterizar el material, las medidas se han realizado conforme a la norma UNE-EN-1SO 6507-1.

Se ha usado la escala de dureza vickers HV10, que indica una dureza Vickers bajo 10 Kg de carga, aplicada
por un tiempo de 40s.

El durémetro empleado ha sido el Zwick 3212.

.
.-]
3

3
)
r)
9.

llustracion 35.Durémetro Zwick 3212.
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Los ensayos se han llevado a cabo sobre la superficie plana en contacto con el aire, realizandose un promedio
de 3 medidas por cada una de las probetas. En la siguiente imagen se representa la probeta con el lugar donde
se han realizado las indentaciones:

llustracion 36. Indentaciones realizadas en el ensayo de Dureza
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7.4 Ensayo de traccion

Los ensayos estaticos de tensién son los mas utilizados debido a su sencillez. Proporcionan fiabilidad y
repetitividad de los resultados que se derivan del mismo. Este ensayo implica la normalizacién de las probetas
con respecto a tamafio, formay método de preparacion y del procedimiento de ensayo.

Permite la determinacion de la resistencia a traccion, el limite elastico, el médulo de Young (pendiente de la
region elastica), el alargamiento y la estriccion. Las dos dltimas medidas permiten calcular la ductilidad del
material de forma indirecta.

La probeta de ensayo, tiene seccion rectangular y un recrecimiento en los extremos adecuado para que la
muestra pueda ser bien sujeta por unas mordazas evitando asi que se deslicen a lo largo de ellas al aplicar la
carga longitudinal.

mordazas
moviles

A

Bandus —

extensométncas extensdmetro ‘/j_'

1 mordazas
{ fijas

lustracion 37. Ensayo de Traccion

a)

La forma y dimensiones de las probetas quedan reguladas por la norma UNE EN 10002-1:2002.

En dicha norma se diferencia entre probetas mecanizadas y las que no lo estan, asi como aquellas que son o0 no
proporcionales.

En el caso objeto de estudio, las probetas son proporcionales y han sido mecanizadas.

En cuanto a la sujeciéon a las mordazas, las probetas han sido mecanizadas de manera que se tiene una
conexion axial entre la probeta y la maquina de traccion, de forma que se garantiza la ausencia de flexion en la
probeta durante el ensayo.

El procedimiento utilizado consiste en una maquina de ensayo que deforma una muestra o probeta del material
a estudiar, aplicando la fuerza uniaxialmente en el sentido del eje de la muestra. A medida que se va
deformando la muestra, se va registrando la fuerza (carga) en funcion del alargamiento (mediante la
disposicién de bandas extensométricas), llegando generalmente hasta la fractura de la pieza. Asi pues, el
resultado inmediato es una curva de carga frente a alargamiento, que transformados en tension y deformacion,
en funcién de la geometria inicial de la probeta ensayada, aportan una informacién mas general [26].
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lustracién 38. Esquema de corte de las probetas de los plato fabricados de TIMMCs

Los pasos a seguir son los que se muestran a continuacion:

1. Se enumeran las probetas de 1-6 (1-3 probetas de flexion y 4-6 probetas de traccion, tal y como se
indica en la imagen adjunta). Ademas se identifica cada uno de los extremos con las letras Ay B.

2. Se mide el ancho y el espesor ocho veces a lo largo de la seccion de la probeta con un calibre y se
hace una media.

3. Se realiza una marca en cada extremo: en uno un punto (0) y en el otro una equis (x). Del punto al
centro se mide 25 mm y se hace una marca; y desde la esquina al centro se hace de la misma manera.
Esto se realiza para posteriormente medir el alargamiento maximo.

)

t.'“

|(—|_H—:|-

llustracién 39. Probeta ensayo de Traccion

4. Se coloca la probeta en la maquina del ensayo y se sujeta con las mordazas.
5. Se selecciona la velocidad de ensayo de acuerdo con la norma ASTM.

La maquina de ensayo debe ser capaz de:

e Alcanzar la fuerza suficiente para producir la fractura de la probeta.
e Controla la velocidad de aumento de fuerzas.
o Registrar las fuerzas que se aplican y los alargamientos que se observan en la probeta.
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La evaluaciéon del ensayo se realiza a partir de las curvas tension-deformacion. Los pardmetros mas
caracteristicos que se van a calcular y analizar en el presente proyecto son los que siguen a continuacion:

e Tensidn (0): o= P/A, siendo P la fuerza aplicada sobre la seccidn inicial de la probeta A.

e Alargamiento (AL): es el incremento en longitud producido por la tension de traccion y se expresa en
unidades de longitud, usualmente en mm.

e Deformacion (g): e= Al/l, siendo I la longitud inicial en la direccion en la que se aplica el esfuerzo.

e Limite elastico (o,): es la maxima tension que el material es capaz de mantener sin desviacion de la
ley de Hooke, es decir es una medida de su resistencia a la deformacion pléstica. Se expresa en fuerza
por unidad de area, en MPa.

e Resistencia a la traccion (o4, ): tension maxima de traccion que ha soportado la probeta durante el
ensayo. Se expresa en MPa

e Tension de traccion a rotura (og): tension de traccion soportada por la probeta en el momento de su
rotura. Se expresa en MPa

e Moddulo de Young o Rigidez (E): es la relacion entre la tension realizada y la deformacion adquirida
en el tramo lineal de la curva tension-deformacion, en el tramo elastico, y se mide en MPa.

Para la obtencion de estos valores se ha hecho uso de un programa de andlisis de imagenes y datos que se
denomina Digital Micrograph y un programa de tratamiento de datos (EXCEL, Microsoft Office 2013).

7.5 Ensayo de flexion
La flexion es la deformacion que presenta un elemento estructural en una direccion perpendicular a su eje
longitudinal.

El ensayo de flexion permite el calculo de la resistencia a flexion del material. Consiste en la aplicacion de una
fuerza en el centro de una barra soportada en cada extremo para determinar la resistencia del material hacia
una carga cuasi estatica. La muestra se dobla hasta un angulo determinado o hasta su rotura.

El equipo empleado ha sido una maquina de ensayo de flexion en tres puntos universal Instaron 5505.

Para realizar el calculo de la resistencia a flexion que soportan cada uno de los materiales ensayados se ha
hecho uso de la siguiente ecuacion 4 [26]:

o=F=* % Ecuacion 4
donde:
“0” es la tension maxima que aguanta la pieza (MPa)
“F” es la fuerza maxima (N)
“L” Longitud de la probeta
“e” espesor de la probeta

“b” es el ancho de la probeta

50



Las medidas de cada una de las probetas ensayadas son las siguientes:
La forma y dimensiones de las probetas quedan reguladas por la norma UNE EN 10002-1:2002.

Fuerza

'\ /'

Soportes

llustracién 40. Esquema ensayo de Flexion a tres puntos

7.6 Analisis microestructural

Para la observacion de la microestructura, debe llevarse a cabo inicialmente un proceso de preparacion
metalografica.

Para ello se han seleccionado las probetas con mejores propiedades mecanicas obtenidas en los ensayos de
dureza y traccién y las que ofrecian mejores valores de densificacion.

Para la preparacion, se cortan las probetas sinterizadas y se embuten en resina, tras lo cual se desbastan con
papel de lija de SiC, marca Hermes de granulometria decreciente (320, 600, 1200, 2500 y 4000), usando agua
como refrigerante.

Ilustracion 41. Pulidora y empastilladora

A continuacion, la superficie se pule mediante el empleo de pafios impregnados con una suspension de 9 ml.
de silica'y 1ml. de peroxido de hidrogeno al 30% en peso.

Finalmente mente las muestras se han atacado quimicamente con el fin de revelar los microconstituyentes. El
ataque se ha realizado con el reactivo Kroll (inmersion de la muestras durante 5s en una suspension de 92ml.
de H20, 6ml. de HNOs y 2ml. de HF) para su visualizacion en el microscopio optico.
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1.7 Analisis microestructural con Microscopia Electrénica de Barrido
(Scanning Electron Microscopy, SEM)

La escala microestructural intrinsecamente fina de aleaciones de Titanio requiere un examen con relativamente
altos aumentos. Esto, parejo con algunas de las dificultades en el pulido mecénico de las aleaciones de Titanio
presenta un desafio para preparar muestras con el plano de campo adecuado para obtener micrografias de luz
de alta calidad con grandes aumentos.

El uso de la microscopia electronica de barrido (Scanning Electron Microscopy, SEM) para el examen
metalografico a magnificaciones superiores se ha vuelto comin en los Gltimos afios.

La alta profundidad de campo y la buena resolucién de SEM permiten hacer un examen de muestras pulidas
electroliticamente facil y con resultados muy buenos.

Utiliza electrones, en lugar de luz para formar las imagenes. El equipo cuenta con un dispositivo que genera un
haz de electrones para iluminar la muestra y con detectores que recogen los electrones generados en la
interaccion con la superficie para crear una imagen.

Existen dos tipos de interacciones de los electrones con la muestra, que dan lugar a dos tipos de iméagenes:

Electrones retrodispersados: Se produce la colision de un electrdén con un dtomo provocando un cambio en la
componente de direccion del electrén pero deja virtualmente intacta la velocidad del mismo; por tanto la
energia cinética del electron permanece practicamente constante. El angulo de desviacion de una colision es
aleatorio y puede variar desde 0° hasta 180°. Algunos de los electrones pierden su energia; sin embargo, la
mayoria experimenta numerosas colisiones y como resultado, acaban saliendo de la superficie como electrones
retrodispersados. El didmetro del haz retrodispersado es uno de los factores que limitan la resolucion de los
microscopios de electrones. Da informacion de la composicion de la muestra.

Electrones secundarios: Se observa que cuando la superficie de un sélido se bombardea con un haz de
electrones del orden de varios KeV, se emiten de la superficie electrones con energias de menos de 50 eV
junto con los electrones retrodispersados. Los electrones secundarios, que tienen energias entre 3 y 5 eV, se
producen como resultado de interacciones entre los electrones de elevada energia del haz (primarios) y los
electrones de la banda de conduccidn del s6lido lo que da lugar a la expulsion de estos electrones con energias
de unos pocos electron-voltios. Da informacién topografica de la superficie de la muestra.

La preparacion metalografica de las muestras sélo requieren que estan sean conductoras, por ello sélo es
necesario gque sean recubiertas por una capa de Carbono o de Oro.

Este dispositivo suele llevar acoplado un equipo de energia dispersiva de Rayos-X (EDX) para la
determinacién de la composicion elemental de la muestra.
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8 RESULTADOS

Una vez fabricados los platos de los distintos materiales, considerando las medidas necesarias para los ensayos
de traccion y flexion, dichos platos han sido mecanizados. La forma en la que se ha llevado a cabo la
mecanizacion y corte de las muestras esta descrita en la Gltima parte del capitulo 7 (llustracion 30) del
Procedimiento Experimental. De cada plato se han cortado las muestras necesarias para poder obtener valores
representativos de sus propiedades mecanicas. A su vez, de cada una de las piezas que se han obtenido del
corte de los platos, se han ido midiendo su densidad, dureza, propiedades mecénicas y microestructura, como
se ira desarrollando a lo largo de este capitulo.

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos tras la caracterizacion de las muestras. Los resultados se
van a exponer considerando el ensayo o la caracterizacién realizada. Se irdn mostrando dentro de cada
propiedad medida, teniendo en cuenta el %vol. de refuerzo empleado, el tipo de refuerzo usado y el polvo de
titanio empleado para la matriz en cada uno de los compuestos. La llustracion 28 muestra de una forma clara
lo comentado anteriormente.

8.1 Densidad

Los valores de densificacion obtenidos después de realizar los ensayos de medida de densidad mediante el
método de Arquimedes, han sido por un lado expuestos en las tablas desde Tabla 9 hasta la Tabla 17 y por otro
lado representados desde la Gréfica 1 hasta Gréfica 9. En las tablas se ird observando en primer lugar la
densidad teorica del material con la que se ha ido calculando la densidad relativa. Ademas se puede ver la
densidad geométrica de cada una de las probetas que han sido cortadas para flexion (las probetas mecanizadas
a tracciéon, no se ha podido calcular su densidad geométrica y estan marcadas con *). Mediante las
dimensiones geométricas de las piezas y el peso de las mismas se ha realizado el calculo de dicha densidad
geomeétrica.

Para el célculo de la densidad relativa se han tomado de partida los valores tedricos de las densidades del
Titanio grado 1y los valores de las densidades te6ricas de cada uno de los refuerzos empleados [6].

A continuacion, considerando los materiales producidos, los valores de densidad medidos en cada una de las
probetas cortadas de los distintos platos de partida seran mostrados.
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8.1.1 RHP 1350 Ti Grado 1 (100 um) con refuerzo de 0.18% vol. B4C Nano

Los resultados muestran como, para una cantidad relativamente baja de refuerzo, los valores de densificacion
de cada una de las probetas medidas dan una media en torno al 93% de densificacion. Esto se puede apreciar

en la siguiente tabla.

RHP 1350 Ti +0.18% | -heorical | Archimides | Geometric | o .qieation
vol. B.C Nano Density Density Density %)
' (g/cmd) (g/cmd) (g/cmd)
1 4.25 4.46 94.32
2 4.20 4.48 93.14
3 4.22 4.47 93.62
4.51*
4 413 * 91.57
5 4.29 * 95.23
6 4,15 * 91.99

Tabla 9. Medida Densidad Ti (100 um) con refuerzo de 0.18% vol. B,C Nano

(") El calculo de la densidad tedrica se ha realizado haciendo uso de la ley de mezclas.

* No determinado.

Ademas, en la siguiente grafica se puede apreciar cémo hay muestras que manifiestan mayor dispersion en los

valores medidos de densidad, como es el caso de las probetas 5y 4.

RHP 1350
97.0 1 Ti pure ( Grade 1) TLS B4C Nano 0.18% vol
96.0
95.0
=S
c 94.0 4
2 T
S T .
= 93.0 4 I
c
b}
a)
92.0 -+
91.0 -+ —
90.0 T T T T
1 2 3 4 5 6

Samples

Grafica 1. Densidad Ti (100 um) con refuerzo de 0.18% vol. B4C Nano
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8.1.2 RHP 1352 Ti Grado 1 (100 um) con refuerzo de 0.9 % vol. B4C Nano

Los valores obtenidos de densificacion para este material presentan considerables variaciones dependiendo de
la probeta que se ha medido. Esta dispersion de los valores de densidad se puede ver en la Tabla 10 y en la
Gréfica 2. Se aprecia como en las probetas 1 y 2 hay una considerable dispersion entre los valores obtenidos

tras medidas de densidad. Ambas probetas corresponde a un mecanizado para flexion.

RHP 1352 Ti + 0.9% vol, | neorical | Archimides | Geometric | 1y icioiion
B,C Nano Density Density Density %)
(glcm?®) (g/cm?®) (g/cm?®)
1 4.21 4.47 93.38
2 4.34 4.49 96.23
3 4.09 4.46 90.80
451
4 4.08 * 90.48
5 4.08 * 90.64
6 4.10 * 91.01

Tabla 10. Medida Densidad Ti (100 pm) con refuerzo de 0.9% vol. B,C Nano

Considerando los valores mostrados en la tabla anterior, el resultado medio de densificacion esta en torno al

90.9%.
RHP 1352
97.0 - Ti pure ( Grade 1) TLS B4C Nano 0.9% vol
96.0
95.0
N
c 94.0
i)
T
(&)
= 93.0 4+
]
[
a
92.0 4—
91.0 4— T
t T
L
90.0 y : . 1 i : :
1 3 4 5 6
Samples

Grafica 2. Densidad Ti (100 um) con refuerzo de 0.9 % vol. B.C Nano
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8.1.3 RHP 1358 Ti Grado 1 (30 um) con refuerzo de 0.9 % vol. B4C Nano

La densificacion de las probetas de Titanio reforzado con 0.9 % vol. B4,C Nano son representadas en la

siguiente Tabla 11y en la Grafica 3.

RHP 1358 Ti + 0.9% vol. Theor!cal Archlm_ldes Geomgtrlc Densification
B.C Nano Density Density Density %)
(g/cmd) (g/cmd) (g/cmd)
1 4.14 4.41 91.91
2 4.07 4.45 90.35
3 4.23 4.46 93.85
4.51
4 4.21 * 93.46
5 4.16 * 92.38
6 4.23 * 93.85

Tabla 11. Medida Densidad Ti (30 um) con refuerzo de 0.9% vol. B4.C Nano

Se puede apreciar como los valores medidos de densificacion estan en torno a un valor medio de 92.91%.

97.0

96.0

RHP 1358

Ti pure ( Grade 1) TLS B4C Nano 0.9% vol

95.0

94.0

93.0

Densification %

92.0

91.0 4

90.0 :

T

4
Samples

Grafica 3. Densidad Ti (30 um) con refuerzo de 0.9 % vol. B.C Nano

Un valor de densificacion que llama la atencidn es el obtenido en la probeta nimero 2. La baja densidad media
obtenida y la gran dispersion entre los valores registrados de densidad nos dan una idea de la poca fiabilidad de

este valor. Una posible explicacion seria un poro o grieta en esta parte del plato fabricado.
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8.1.4 RHP 1358 Ti Grado 1 (30 um) con refuerzo de 0.9 % vol. B4C

Las medidas de densidad en las probetas de Titanio reforzado con 0.9 % vol. B4C se han representado en la

Tabla 12 y Gréfica 4.
RHP 1358 Ti + 0.9% vol. Theor!cal Archlm_ldes Geome_:trlc Densification
B.C Density Density Density %)
4 (g/cmd) (g/cmd) (g/cmd) °
1 4.24 4.46 93.99
2 4.14 4.40 91.80
3 4.23 4.46 93.80
4.51
4 417 * 92.47
5 4.26 * 94.44
6 4.16 * 92.25

Tabla 12. Medida Densidad Ti (30 um) con refuerzo de 0.9% vol. B.C

El valor medio de los resultados de densidad es 93.13%. Se puede ver en la siguiente Gréfica 4, que los valores

medios de densidad de las probetas para este material manifiestan similares dispersiones.

97.0

96.0

RHP 1358

Ti pure ( Grade 1) TLS B4C 0.9% vol

95.0

94.0 w

93.0 4

Densification %

92.0 4

91.0 4

90.0 :

T

3

T

4
Samples

Gréfica 4. Densidad Ti (30 pum) con refuerzo de 0.9% vol. B,C
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8.1.5 RHP 1372 Ti Grado 1 (100 um) molido con refuerzo de 0.9 % vol. B4C Nano

Los valores de densidad de tedrica, densidad de Arquimedes y la densidad relativa del plato de Titanio
reforzado con 0.9 % vol. B,C Nano se representan en la Tabla 13 y en la Grafica 5.

El valor medio de la desificacion obtenido es de 92.56%

Se aprecia un valor mayor medio para la probeta 7 (Probeta mecanizada para flexion) relativamente superior

respecto a los demas, pero con gran dispersion.

RHP 1372 Ti + 0.9% vol. Theor!cal Archlm_ldes Geome_:trlc Densification
B,C Nano Density Density Density %)
(glcm?®) (g/cm?®) (g/cm?®)
3 4.18 4.45 92.86
7 427 441 94.75
8 411 4.34 91.10
451
4 4.16 * 92.27
9 4.16 * 92.24
5 4.19 * 93.06

Tabla 13. Medida Densidad Ti (100 pm) molido con refuerzo de 0.9% vol. B.C Nano

97

96

95

94

93

Densification %

92 4—

90

/ L

T
5

7/ T
7

Samples

Grafica 5. Densidad Ti (100 pm) molido con refuerzo de 0.9 % vol. B4C Nano
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8.1.6 RHP 1363 Ti Grado 1 (30 um) con refuerzo de B amorphous 0.9 % vol. (900°C)

Los resultados de las medidas de densidad de las distintas muestras cortadas del plato de Titanio reforzado con
Boro amorfo con una cantidad 0.9 % vol, han sido mostradas en la Tabla 14 y Grafica 6. El valor medio de la

densificacion obtenida para este material ha sido de 93.62%.

RHP 1363 Ti + 0.9% vol. Theor!cal Archlm_ldes Geomgtrlc Densification
Density Density Density
B amorphous 3 3 3 (%)

(g/em?) (g/cm?) (g/cm?)

1 423 448 94.30

2 414 447 92.21

3 4.29 4.46 95.50

4.49

4 4.23 * 94.25

5 418 * 93.00

6 412 * 91.79

Tabla 14. Medida Densidad Ti (30 um) con refuerzo de 0.9% vol. B amorfo

RHP 1363
97.0 4 Ti pure ( Grade 1) TLS B amorphous 0.9% vol
96.0
95.0
T
c 94.0 4 J
i)
5 |
(&)
= 93.0 4
z |
c
a
92.0 4+—
91.0 4+—
90.0 T T T T
1 3 4 5 6
Samples

Gréfica 6. Densidad Ti (30 pm) con refuerzo de 0.9% vol. Boro amorfo

En la gréafica anterior se puede ver como la muestra 3 de este material presenta un valor medio superior de

densificacion respecto a las demas, y a su vez una mayor dispersion.
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8.1.7 RHP 1369 Ti Grado 1 (30 um) con refuerzo de 0.9 % vol. de Boro amorfo (950°C).

Para este material Unicamente se han podido medir dos probetas, con un valor medio de 94.93%. Los valores
de la densificacidn de las probetas de Titanio reforzado con Boro amorfo 0.9 % vol. se han representado en la

Tabla 15y Gréfica 7.

RHP 1369 Ti + 0.9% vol. Theor!cal Archlm_ldes Geome_:trlc Densification
Density Density Density
B amorphous 3 3 3 (%)
(g/lem?) (g/lcm?) (g/lcm?)
1 4.22 4.48 94.05
4.49
2 4.30 * 95.82

Tabla 15. Medida Densidad Ti (30 um) con refuerzo de 0.9% vol. B amorfo

97.0

96.0

RHP 1369

Ti pure (Grade 1) TLS B amorphous 0.9% vol

95.0

94.0

93.0

Densification %

92.0

91.0

90.0

Samples

Gréfica 7. Densidad Ti (30 pm) con refuerzo de 0.9 % vol. Boro amorfo
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8.1.8 RHP 1352 Ti Grado 1 (100 um) con refuerzo de 3.6 % vol. B4C Nano

Este material presenta una densificacion media proxima a 93.68 %. Los resultados de las medidas de densidad
en cada una de las probetas que han sido cortadas del plato de partida han sido representados en las siguientes
Tabla 16 y Gréfica 8.

RHP 1352 Ti+360 | \heorical | Archimides | Geometric | o cqeoion
Density Density Density
vol. B,C Nano 3 3 3 (%)

(g/lem?) (g/lem?) (g/lem?)

1 4.18 4.42 94.21

2 411 4.37 92.62

3 4.16 4.45 93.63

4.44

4 411 * 92.64

5 4.16 * 93.74

6 4.23 * 95.23

Tabla 16. Medida Densidad Ti (100 pum) con refuerzo de 3.6 % vol. B,C Nano

RHP 1352

97.0 Ti pure ( Grade 1) TLS B4C Nano 3.6% vol

96.0

95.0 —

94.0 4 J —

93.0 1+ —

Densification %

92.0 + —

91.0 + —

90.0 T T T T T T
1 2 3 4 5 6

Samples

Grafica 8. Densidad Ti (100 um) con refuerzo de 3.6 % vol. B.C Nano
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8.1.9 RHP 1352 Ti Grado 1 (100 um) con refuerzo de 9 % vol. B4C Nano

La densificacion de las probetas cortadas a partir del plato de Titanio reforzado con 9 % vol. B,C Nano, siendo
esta cantidad de refuerzo la mayor de las que se han empleado, se muestran en la Tabla 19. Se aprecia que los

valores de densidad medida estan préximos a un valor medio de 92.69 %.

RHP 1352 Ti + 9% vol, | heorical | Archimides | Geometric | e oion
B.C Nano Density Density Density %)
(glcm?®) (g/cm?®) (g/cm?®)
1 4.04 431 93.18
2 4.03 4.32 93.09
3 4.33 4.01 * 92.68
4 4.01 * 92.69
5 3.99 * 92.22

Tabla 17. Medida Densidad Ti (100 pum) con refuerzo de 9% vol. B4C Nano

Por otro lado los resultados mostrados en la Gréafica 9 dan una idea de la baja dispersion que hay entre los

valores medidos en cada una de las probetas cortadas de los platos de partida de este material.

97.0

96.0

RHP 1352
Ti pure ( Grade 1) TLS B4C Nano 9% vol

95.0

94.0

93.0 4—

Densification %

92.0 4+—

91.0 4+

90.0

——

—t

T
3

Samples

Grafica 9. Densidad Ti (100 um) con refuerzo de 9 % vol. B,C Nano
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8.2 Dureza

Los valores medios de dureza para cada uno de los materiales se han obtenido a partir de las medias calculadas
de cada una de las probetas cortadas de los platos de origen.

Como se explica en el capitulo 7: Procedimiento Experimental, la dureza ha sido medida en la superficie de las
muestras en tres puntos diferentes. De los tres valores obtenidos se ha sacado una media que es el valor que se
ha ido mostrando junto con su desviacidn, en las tablas desde Tabla 18 hasta Tabla 26.

Para la representacion grafica se han fijado los ejes con valores maximos y minimos idénticos de dureza
Vickers de 400 y 150 respectivamente (excepto la muestra reforzada con 0.18% vol. B4C, que inicia en HV10
100) para todas las figuras, con el objetivo de hacer una mejor comparativa de los resultados obtenidos.
Ademas el fijar estos valores permite de forma rapida ver el efecto del incremento de refuerzo en las
propiedades de dureza de los compuestos.
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8.21 RHP 1350 Ti Grado 1 (100 um) con refuerzo de 0.18% vol. B4C Nano

Los valores medios de dureza para el material con menor cantidad de refuerzo se muestran en la siguiente
Tabla 18.

RHP 1350
Average Deviation
Samples Ti+ 0.18 % vol.BAC Nano
1 173 5
2 189 7
3 183 182 1
4 176 6
5 189 7

Tabla 18. Dureza Ti (100um) con refuerzo de 0.18%vol. B,C

Como se aprecia en la siguiente Grafica 10, los valores de dureza para las distintas probetas de este material no
superan el valor HV10 189. Ademas estan todas muy proximas al valor medio HV10 182.

RHP 1350 Ti + 0.18 (%) vol. B4C

240
220
S 200
>
T | |
| . , |
180
T
T 1
160
T T T T T T T r T
1 2 3 4 5

Samples

Grafica 10. Dureza Ti (100um) con refuerzo de 0.18% vol. B.C Nano
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8.2.2 RHP 1352 Ti Grado 1 (100 um) con refuerzo de 0.9% vol. B4C Nano

Los valores medios de la dureza medida se pueden ver en la Tabla 19 y en la Gréfica 11. Para el plato de
Titanio puro con refuerzo de 0.9 % vol. B4C Nano se aprecian valores de dureza muy proximos a HV10 215.5,
con muy poca dispersién. Esto indica la gran homogeneidad de la muestra y la precision del ensayo.

RHP 1352
Average Deviation
Samples Ti+0.9 % vol. B4C Nano
5 225 9.5
1 222 6.5
2 212 3.5
2155
4 212 3.5
6 219 3.5
3 210 55

Tabla 19. Dureza Ti (100um) con refuerzo de 0.9 % vol. B.C

400 ~ RHP 1352 Ti + 0.9(%)vol. B4C
350
300
o
—
>
T 250
T T
1 T < - T
I T ES
200 4— I
150 T T T T T T T T T T T
1 2 3 4 5 6
Samples

Gréfica 11. Dureza Ti (100um) con refuerzo de 0.9 % vol. BsC
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8.2.3 RHP 1358 Ti Grado 1 (30um) con refuerzo de 0.9 % vol. B4C Nano

Los valores medios de dureza de las probetas de Titanio puro con refuerzo de 0.9 % vol. B4C Nano junto a sus
desviaciones, se presentan en la Tabla 20 y en la Grafica 18. Se puede ver como todos los valores medios estan

en torno a HV10 260.
RHP 1358
Ti+ 0.9 % vol. Average Deviation
Samples B4C Nano
1 274 14
3 270 10
6 265
260
4 255
2 251 9
5 241 19
Tabla 20. Dureza Ti (30um) con refuerzo de 0.9 % vol. B.C Nano
00 RHP 1358 Ti + 0.9 (%) vol. B4C Nano
500 -
450
400
350
o
S
300
T T T
! I
250 4 ' t x i
- iR
200 4|
150 T T T T T T
1 2 3 4 5 6
Samples

Gréfica 12. Dureza Ti (30um) con refuerzo de 0.9 % vol. B,C Nano
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8.24 RHP 1358 Ti Grado 1(30 um) con refuerzo de 0.9 % vol. B4C

Para las probetas de Titanio puro (tipo de polvo) con refuerzo de 0.9 % vol. B4C, se han obtenido unos valores

medios en torno HV10 255. Esto se puede evaluar en la Tabla 21.

Como se aprecia en la Grafica 13, la probeta 1 presenta el mayor valor medio de dureza y la mayor desviacion.
Por otro lado las muestras 2 y 3 presentan valores idénticos. Esto indica la precision de estas medidas y la

Tabla 21. Dureza Ti (30um) con refuerzo de 0.9 % vol. B.C

RHP 1358
Ti+ 0.9 % vol. Average Deviation
Samples BaC
1 282 27
6 276 21
3 255 0
255
2 255 0
4 245 10
5 243 12

fiabilidad del valor medio obtenido de dureza para este material.

HV10

RHP 1358 Ti + 0.9 (%)vol. B4C

400 -
350
300 [
[ I
250 4 J |
| t
200 4
150 T T T T T T
1 2 3 4 5 6
Samples

Grafica 13. Dureza Ti (30um) con refuerzo de 0.9 % vol. B,C
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8.2.5 RHP 1372 Ti Grado 1 (100 um) molido con refuerzo de 0.9 % vol. B4C Nano

En las probetas de Titanio puro molido con refuerzo de 0.9 % vol. B,C Nano se aprecian valores de dureza por
encima de HV10 330. La Tabla 22 y la Gréfica 14 muestran unas altas desviaciones obtenidas tras el calculo
de los valores de dureza medios.

RHP 1372
Timiled+ 0.9%vol. | Average | Deviation
Samples B4C Nano
7 327 47.5
9 313 335
5 246 279.5 335
4 232 47.5
5 225 545

Tabla 22. Dureza Ti (100um) molido con refuerzo de 0.9 % vol. B.C Nano

RHP 1372 Ti milled + 0.9 vol B4C nano
400

350

300 - —

250 T T i -

2004— L 1 1 -

HvV10

150 4+—| e

100 4 —

504 -

3 4 5 7 9

Samples

Graéfica 14. Dureza Ti (100um) molido con refuerzo de 0.9 % vol. B,C Nano
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8.2.6 RHP 1363 Ti Grado 1 (30 pm) con refuerzo de B amorphous 0.9 % vol. (900°C)

Los valores medios de la dureza Vickers de cada una de las muestras de Titanio puro con refuerzo de Boro
amorfo 0.9 % vol., han sido representados en la Tabla 24 y en la Gréfica 15.

RHP 1363
Average Deviation
Samples Ti+ 0.9 % vol. B Amorphous
6 329 44
3 309 24
2 294 9
285
4 276 9
1 253 32
5 251 34

Tabla 23. Dureza Ti (30um) con refuerzo de 0.9 % vol. Boro amorfo (900°C)

Todos los valores medios estan por encima de HV10 250. La muestra 6 es la que manifiesta mayor valor de
dureza y dispersion.

RHP 1363 Ti+ 0.9 (%) vol. B amorphous

400 -
350
.

300 _ 1 I
= T
>
T 250 J -

2004 | -

150 T T T T T T T T T T T

1 2 3 4 5 6
Samples

Grafica 15. Dureza Ti (30um) con refuerzo de 0.9 % vol. Boro amorfo (900°C)
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8.2.7 RHP 1369 Ti Grado 1 (30 pum) con refuerzo de B amorphous 0.9 % vol. (950°C)

Para este material solamente se han podido medir dos probetas. Los valores medios de la dureza Vickers de
cada una de las probetas de Titanio puro con refuerzo de Boro amorfo amorphous 0.9 % vol. se han presentado
en la Tabla 24 y Gréfica 16.

RHP 1369

' Average Deviation
Samples Ti+ 0.9 % vol. B amorphous

1 287 7
280
2 273

Tabla 24. Dureza Ti (30um) con refuerzo de 0.9 % vol. Boro amorfo (950°C)

400 ~ RHP 1369 Ti+ 0.9 (%) vol. B amorphous
350
300
t
= T
g T
T 250
200
150 T . T
1 2
Samples

Grafica 16. Dureza Ti (30um) con refuerzo de 0.9 % vol. Boro amorfo (950°C)
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8.2.8 RHP 1352 Ti Grado 1 (100um) con refuerzo de 3.6 % vol. B4C Nano

Para el Titanio puro con refuerzo de 3.6 % vol. B4C Nano, se observan valores de dureza en torno a un valor
de HV10 283 como se ve en la Tabla 25. Ademas se puede apreciar como la muestra 2 (probeta de Flexion)
presenta un valor medio de dureza calculado con una gran dispersién. Esto hace ver poca precision de este
resultado.

RHP 1352
] Average Deviation
Ti+ 3.6 % vol. B4C
Samples Nano
1 289 6
4 289 6
3 284 1
283
5 282 1
2 269 14
6 227 56

Tabla 25. Dureza Ti (100um) con refuerzo de 3.6 % vol. B,C Nano

400 - RHP 1352 Ti + 3.6 (%) vol. B4C

350

300

HH

—f—

HV10

250 94— -
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200 4 -

150 T T T T T T T T T T T
1 2 3 4 5 6

Samples

Grafica 17. Dureza Ti (100um) con refuerzo de 3.6 % vol. B,C Nano
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8.29 RHP 1352 Ti Grado 1 (100um) con refuerzo de 9 % vol. B4C Nano

Para el compuesto con el mayor volumen de refuerzo de los que se han empleado, se observan valores
relativamente altos de dureza, todos ellos por encima de HV10 300. Esto se puede apreciar en la siguiente
Tabla 26 y Gréfica 18.

RHP 1352
Average Deviation
Samples Ti+ 9 % vol. BAC Nano
1 383 28
2 357 2
3 355 355 0
5 322 33
4 304 51

Tabla 26. Dureza Ti (100um) con refuerzo de 9 % vol. B,C Nano

Llama la atencidn las diferencias de desviacion obtenidas entre las muestras 2 y 3 de este material.

RHP 1352 Ti+(9%)vol.

400 — ‘
350 J = J
300 -
(@)
—
>
T 250 -
200 -
150 T T T T T T T T T
1 2 3 4 5
Samples

Grafica 18. Dureza Ti (100um) con refuerzo de 9 % vol. B,.C Nano
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8.3 Ensayo de Traccion

Como se explicd en el capitulo 7 de Procedimiento Experimental, los materiales fabricados con geometria de
platos fueron cortados basandose en los estandares exigidos para los ensayos de traccion. Todas estas muestras
extraidas se han ensayado bajo los mismos parametros.

El ensayo de traccién se ha realizado en el laboratorio a una temperatura de 25°C y una humedad relativa en el
laboratorio de 50%. Se ha medido a una velocidad de 1 mm/min (se registran 5 valores por segundo para la
representacion de las gréficas). Tomando la UNE EN 100021, "Materiales metalicos.Ensayos de
traccion. Método de ensayo a temperatura ambiente”.

A continuacion, mediante la Tabla 27 se trata de ver de forma esquemética una comparativa de las propiedades
gue manifiestan los distintos materiales fabricados. Las propiedades representadas son una media de los
valores obtenidos tras los ensayos. Para el célculo de estas medias, tres probetas de cada una fueron ensayadas.

Ademas tras los ensayos de traccion se han podido calcular propiedades muy significativas de los materiales
fabricados como la ductilidad, la tenacidad y la rigidez. Dichos resultados se irdn mostrando dentro de este
apartado.

Los resultados han sido representados mediantes graficas (desde la Gréafica 19 hasta la
Gréfica 27).

Yield Strength Tensile Strength Fracture Young Maximum
T h Modul Deformati
RUN SAMPLES (UTS) Strengt odulus eformation
MPa MPa MPa MPa %
Ti (100pm) + 0.18 % vol.
RHP1350 | i< ho 292.73 394,59 373.78 1540.03 3152
1 0,
RHP 1352 L‘aglooo“m) +0.9% vol. B.C 508.27 59758 504,67 1588.36 797
RHP 1358 | Ti (30pm) + 0.9 % vol. B«C 455.10 531.70 526.38 1016.80 13.14
1 0,
RHP 1358 L‘a%)“m) +0.9%vol. B«C 701.63 779.40 775.41 1517.38 13
1 1 0,
RHP 1372 | T (100um) milled +0.9 % 509.87 659.72 658.03 1387.73 541
vol. BsC Nano
1 0,
RHP 1363 | 1 (30HM) +0.9%vol. B 562.30 686.41 680.79 1497.49 853
amorphous
1 0,
RHP 1369 | 1 (30HM) +0.9%vol. B 597.37 721.33 718,51 1519.28 852
amorphous
RHP 1352 L'af]loooum) +3.6%vol. B.C * 53152 53152 172552 04
1 0,
RHP 1352 L'agloooum) +9%vol. B.C * 194.86 194.86 2140.82 0.13

Tabla 27. Resultados ensayo de Traccion

Como se puede apreciar en la Tabla 27, hay muestras de las que no se han podido dar valores de limite elastico
(Yield Strength), esto es debido a que no alcanzan mas deformacién del 0.2% y por tanto no es posible
calcular el valor del limite elastico por el método utilizado.
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Dentro de los resultados de las propiedades de traccion de los compuestos, es importante estudiar la evolucién
de las probetas durante los ensayos de traccion, para ello se han representado las siguientes curvas tension-
deformacion (stress-strain) desde la Gréfica 19 hasta la

Graéfica 27.

A continuacion se presentan por apartados separados cada uno de los materiales fabricados. En cada apartado a
su vez, se representan las curvas de los comportamientos a traccion de cada una de las probetas.
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8.3.1 RHP 1350 Ti Grado 1 (100um) con refuerzo de 0.18% vol. B4C Nano

La Grafica 19 muestra la curva tension-deformacion de Ti Grado 1 con 0.18% vol. B4C Nano. Se observa

cdmo los valores de las probetas ensayadas estan préximos a 400 MPa de tensién y una deformacion del 31.52
%, siendo su comportamiento dctil.

—— Sample 4

RHP 1350 Ti + 0.18 (%) vol. B4C Nano Sample 5
—— Sample 6

500

450

400

350

300

250

Stress (MPa)

200

150

100

50

0 5 10 15 20 25 30 35
Strain (%)

Gréfica 19. Ensayo de Traccion. Curva tension-deformacion Ti (100um) con refuerzo de 0.18 % vol. B.C
Nano
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8.3.2 RHP 1352 Ti Grado 1 (100 um) con refuerzo de 0.9 % vol. B4C Nano
Enla

Gréfica 20 se muestra la curva tension-deformacion de Ti (Grado 1) + 0.9 % vol. B4C Nano. Los valores de
deformacion 7.97 % y 600MPa de tension indican su comportamiento relativamente ddctil.

—— Sample 4
RHP 1352 Ti + 0.9 (%) vol. B4C Sample 5
Sample 6
600
500
T 400
o
>
$ 300
o
N
200
[
100
0 I I I I 1
0 2 4 6 8 10

Strain (%)

Gréfica 20. Ensayo de Traccion. Curva tension-deformacion Ti (100um) con refuerzo de 0.9% vol. B4C Nano
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8.3.3 RHP 1358 Ti Grado 1 (30 pm) con refuerzo de 0.9 % vol. B4C Nano
La

Graéfica 21 muestra la curva tension-deformacion de Ti + 0.9 % vol. B4C Nano. Su comportamiento es
relativamente ductil con una deformacion maxima 13.14 % y una tensién 780 MPa.

_ —— Sample 4
RHP 1358 Ti + 0.9 (%) vol. B4C nano Sample 5
900 -

Sample 6

800

700 (/ -
600 41

500

400

Stress (MPa)

300

200

100

T T T T T T T T T T T 1
0 2 4 6 8 10 12 14

Strain (%)

Gréfica 21. Ensayo de Traccion. Curva tension-deformacion Ti (30um) con refuerzo de 0.9% vol. B4C Nano
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8.3.4 RHP 1358 Ti Grado 1 (30 pm) con refuerzo de 0.9 % vol. B4C

La siguiente grafica muestra la curva tension-deformacion de Ti + 0.9 % vol. B4C. La deformacion maxima es
del 13 % y 560 MPa. Su comportamiento es relativamente ddctil.

—— Sample 4
600 = RHP 1358 Ti + 0.9 (%) vol. B4C Sample 5
Sample 6
500 /
400
<
ol
3
5, 300
0
g
n
200
100
0 T T T T T T T T T T T T T T 1
0 2 4 6 8 10 12 14 16

Strain (%)

Grafica 22. Ensayo de Traccion. Curva tension-deformacién Ti (30um) con refuerzo de 0.9% vol. B.C
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8.3.5 RHP 1372 Ti Grado 1 (100 um) molido con refuerzo de 0.9 % vol. B4C Nano
La

Gréfica 23 muestra la curva tension-deformacion de Ti molido con bolas de metal duro (HM) de 3mm de
didmetro con 0.9 % vol. B4C Nano. Su comportamiento es menos ductil de lo esperado. La deformacion que
manifiesta esta en torno al 5.41 % y la tension méaxima es 650MPa.

o —— Sample 4
RHP 1372 Ti milled + 0.9 vol% B4C Nano Sample 5
800
—— Sample 9
700
600 //
< 500
o ]
s L1/
., 400 /
0
3 ]
¢ 300 /
200
100
0 T T T T N I N I N I N I N 1
0 1 2 3 4 5 6 7

Strain (%)

Grafica 23. Ensayo de Traccion. Curva tension-deformacion Ti (100um) molido con refuerzo de 0.9% vol.
B4C Nano
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8.3.6 RHP 1363 Ti Grado 1 (30 um) con refuerzo de 0.9% vol. B amorfo (900°C)

En la Grafica 24 se muestra la curva tension-deformacion de Ti Pure + 0.9% vol. B amorfo, donde se aprecia
un comportamiento relativamente dctil con una deformacion maxima media de 8.53 %.

800

700

RHP 1363 Ti+0.9(%)Vol B amorphous

—— Sample 4
Sample 5
Sample 6

600 -

500

400

Stress (MPa)

300

200

100

Strain (%)

Gréfica 24. Ensayo de Traccion. Curva tension-deformacion Ti (30um) con refuerzo de 0.9% vol. Boro

amorfo (900°C)
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8.3.7 RHP 1369 Ti Grado 1 (30 um) con refuerzo de B amorphous 0.9 % vol. (950°C)

En la Gréfica 25 se muestra el Unico ensayo de traccion que se le hizo a este material. 8.52%. es el valor
maximo de deformacion que presenta esta muestra.

800

700

600

500

400

Stress (MPa)

300

200

100

RHP 1369 Ti+ 0.9 vol. % B amorphous —— Sample 2

.

N

I N N I
3 4 5 6
Strain (%)

~
[oc
(o

Gréfica 25. Ensayo de Traccion. Curva tensidn-deformacion Ti (30um) con refuerzo de 0.9% vol. Boro

amorfo (950°C)
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8.3.8 RHP 1352 Ti Grado 1 (100 um) con refuerzo de 3.6 % vol. B4C Nano

El ensayo de traccion de las probetas de Ti con 3.6 % vol. B.C Nano indica segun la siguiente gréfica que

muestra la curva tension-deformacion su comportamiento muy fragil y se aprecia que su deformacion méxima
media se aproxima al 0.4%.

_ —— Sample 4
RHP 1352 Ti + 3.6(%)Vol B4C Sample 5
700

Sample 6

600

500

/

0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
Strain (%)

Stress (MPa)

100

Graéfica 26. Ensayo de Traccidn. Curva tension-deformacion Ti (100um) con refuerzo de 3.6 % vol. BsC Nano
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8.3.9 RHP 1352 Ti Grado 1 (100 um) con refuerzo de 9 % vol. B4C Nano

Como se puede ver en la siguiente gréafica, la curva tension-deformacion de Ti + 9 % vol. B,C Nano para las
distintas probetas manifiesta un comportamiento muy fragil. Se aprecia que los valores de las probetas
ensayadas estan préximos a 200 MPa de tension y una deformacion 0.13 %.

_ —— Sample 3
RHP 1352 Ti + 9(%)Vol B4C Sample 4
250 -

Sample 5

225
200 //
175 /

150 / .
125 - / /
100 - / /

i

&

Stress (MPa)

50

25 | //
'

0.00 0.05 0.10 0.15
Strain (%)

Graéfica 27. Ensayo de Traccion. Curva tension-deformacion Ti (100um) con refuerzo de 9% vol. B,C Nano
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8.4 Medida de la Elongacion

Considerando las curvas tension-deformacion, se puede extraer informacion muy significativa del material,
como es su elongacion cuantificada.

La elongacidn se expresa como el alargamiento porcentual calculado como se indica a continuacion:

Lfinal—Linicial .

EL(%) = 100 Ecuacién 5

Linicial

Los valores obtenidos de alargamiento tras realizar el ensayo de traccion han sido los siguientes representados
en la Tabla 28 y en la Gréfica 28.

RUN SAMPLE L final Loinitial EL %
RHP 1350 | Ti (100um) +0.18 % vol. BsC Nano NOT BROKEN AFTER TEST
RHP 1352 | Ti (100um) + 0.9 % vol. BsC Nano 26.76 249 7.46
RHP 1358 | Ti (30pm) + 0.9 % vol. B.C 27.59 24.95 10.58
RHP 1358 | Ti (30pm) + 0.9 % vol. B«C Nano 27.49 24.83 10.71
RHP 1372 | Ti (100um) milled + 0.9 % vol. B4C Nano 25.45 24.44 4.13
RHP 1363 | Ti (30um) + 0.9 % vol. B amorphous 26.73 24.18 10.54
RHP 1369 | Ti (30um) + 0.9 % vol. B amorphous 26.67 24.71 7.93
RHP 1352 | Ti (100um) + 3.6 % vol. B4C Nano 24,725 24.325 164
RHP 1352 | Ti (100um) +9 % vol. B4C Nano 24.35 24.33 0.082

Tabla 28. Medidas de alargamiento

Mediante la medida de elongacion se puede calcular de forma cuantitativa la ductilidad de los materiales, tal y
como se ha explicado en el capitulo 7: Procedimiento Experimental.
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12.5

1 RHP 1358 Ti +B4C 0.9% vol. "5 Effectof the reinforcement size
_ . =RHP 1358 Ti +B4C Nano 0.9% vol:"
i . RHP 1363 Ti +B amorphous 0.9% vol.
10.0 *(300m) 900¢eC
] (30um) Influence of T2
m RHP 1369 Ti +B amorphous 0.9% vol. 9502C
751 | ™ RHP 1352 Ti+ B4C Nano 0.9% vol.
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W 504 ! . Effect of the
! i 0, !
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Reinforcement(%)

Gréfica 28. Alargamiento sufrido por las muestras durante el ensayo de traccion

Como se aprecia en la Grafica 28 existe un tendencia muy marcada por el incremento de refuerzo en la
ductilidad de los TIMMCs; el descenso de la elongacion conforme aumenta el porcentaje en volumen de
refuerzo se aprecia para los compuestos de base Titanio (100um) con el refuerzo de Carburo de Boro Nano
(RHP 1352).

Con el incremento de la tempretura de fabricacion de 900° a 950°C, la ductilidad del material se ve disminuida.
Esto se puede ver en la Gréfica 28 para los TIMMCs reforzados con Boro amorfo (0.9% vol.), como a 900°C
la elongacion supera el 10% mientras que para el mismo material fabricado a 950°C no se alcanza ni el 8%.

Para igual porcentaje en volumen de refuerzo, se aprecian remarcadas diferencias dependiendo del tipo de
refuerzo utilizado y el polvo de Titanio de la matriz.

Si se evalua el efecto del polvo de la matriz, a igualdad de pardmetros de fabricacién e idético tipo de refuerzo,
se puede apreciar como para una granulometria del polvo de la matriz de 30um (RHP 1358 y 1352) la
ductilidad es mayor que para el polvo de la matriz de 100um. Aln mas se ve afectada la ductilidad cuando el
polvo de matriz se ha molido previamente, como se aprecia en la gréafica (RHP 1372), donde la elongacion
llega a un valor méximo de 4.13%.

La influecia del tipo de refuerzo se estudia para una composicion fija del 0.9%vol. El refuerzo que aporta
mayor ductilidad es el de nano Carburo de Boro. No obstante, se alcanza un valor muy préximo cuando se usa
como refuerzo micro Carburo de Boro. Esto también ocurre cuando se usa como refuerzo Boro amorfo.

85



8.5 Medida de la Tenacidad
La tenacidad es una medida de la capacidad de un material de absorber energia durante la deformacion
plastica, antes de la fractura.

La tenacidad puede ser evaluada como el &rea bajo la curva de tension-deformacion, la cual es la maxima
cantidad de energia por unidad de volumen que puede absorber el material sin fracturarse.

Se va a realizar una aproximacion de esa area de acuerdo con la siguiente ecuacion:
. 1 L
Tenacidad = 5 (oy + au) ‘& Ecuacion 6
donde
oy es el limite elastico o Yield Strength
o, es laresistencia a Traccion o Tensile Strength (UTS)

g¢ es la deformacion final que sufre el especimen

Los valores obtenidos de tenacidad tras realizar el ensayo de traccién se muestran en la Tabla 30 y han sido
representados de forma comparativa en la Gréfica 29.

Yield Tensile Ultimate Toughness
RUN SAMPLE Strength | Strength | Deformation Modulus

MPa MPa MPa MPa
RHP 1350 | Ti (100pum) +0.18 % vol. BsC Nano 292.73 373.78 31.83 106.08
RHP 1352 | Ti (100um) + 0.9 % vol. B4C Nano 508.27 594.67 7.55 41.64
RHP 1358 | Ti (30um) +0.9 % vol. B4sC 455.10 526.38 12.90 63.31
RHP 1358 | Ti (30um) + 0.9 % vol. B«C Nano 701.63 775.41 12.69 93.72
RHP 1372 |y o0 miled 037Vl B.C 599.87 | 658.03 6.24 39.25
RHP 1363 | Ti (30um) + 0.9 % vol. B amorphous 568.70 680.79 8.47 52.92
RHP 1369 | Ti (30um) + 0.9 % vol. B amorphous 562.87 718.51 8.49 54.40
RHP 1352 | Ti (100um) + 3.6 % vol. BsC Nano * 531.52 0.42 *
RHP 1352 | Ti (100um) + 9 % vol. BsC Nano * 194.86 0.14 *

Tabla 29. Propiedades obtenidas del ensayo de Traccion
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Grafica 29. Porcentaje de refuerzo con respecto a Tenacidad

Como se aprecia en la Gréafica 29 el valor mas alto es para el de menor contenido de refuerzo y para
compuestos de base Titanio (100um) con el refuerzo de Carburo de Boro Nano (RHP 1352).

No se observa una diferencia significativa con el incremento de la tempretura de fabricacion para los TIMMCs
reforzados con Boro amorfo (0.9% vol.).
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8.6

Medida de Rigidez

El modulo de Young es un coeficiente que indica la capacidad de un material para resistir las deformaciones

elasticas.

Se ha obtenido de manera gréafica, haciendo uso de las curvas tension-deformacion de cada uno de los
materiales. Se ha tomado dos pares de valores en el tramo elastico de dichas curvas y se ha aplicado la
siguiente ecuacion para obtener la pendiente de la misma, que es el coeficiente de rigidez buscado.

donde:

_0'1

E=%2"%

€2—&1

o1=Tensidn en el punto 1 de la curva tension- deformacion en el tramo eldstico

0,= Tension en el punto 2 de la curva tensién- deformacién en el tramo elastico

Ecuacion 7

€,= Deformacion en el punto 1 de la curva tensién- deformacién en el tramo elastico

€,= Deformaciodn en el punto 2 de la curva tensién- deformacién en el tramo elastico

Los valores obtenidos de rigidez tras realizar el ensayo de traccién se muestran en la Tabla 30 y han sido
representados de forma comparativa en la Gréafica 30.

Young Modulus ( E

; Deviation
RUN MATERIAL stiffness) (GP&) | Average
1 2 3 |EGP)| 2 3

Ti (100pm) + 0.18 % vol. B«C

RHP 1350 | Nano 85.83 | 144.14 | 123.77 | 11526 | 29.43 | 28.88 | 851
Ti (100um) + 0.9 % vol. BsC

RHP 1352 | \.no 128.94 | 113.50 | 135.38 | 125.60 | 13.68 | 1.76 | 20.12

RHP 1358 | Ti (30um) + 0.9 % vol. B«C 25254 | 87.92 | 99.79 | 13037 | 137.28 | 2735 | 15.47
Ti (30pum) + 0.9 % vol. B4C

RHP 1358 | Nano ) 121.07 | 134.08 | 153.67 | 13562 | 581 | 18.82 | 38.40
Ti (100pm) milled + 0.9 % vol.

RHP 1372 | B¢ Nano 102.40 | 296.55 | 72.61 | 130.16 | 12.86 | 181.28 | 42.65
Ti (30um) + 0.9 % vol. B

RHP 1363 | amomphous 11358 | 119.94 | 122.88 | 11874 | 1.68 | 468 | 7.62
Ti (30pm) + 0.9 % vol. B

RHP 1369 | amorphous 112.87 112.87 | 239 |115.26 | 115.26
Ti (100um) + 3.6 % vol. B«C

RHP 1352 | Nano 189.62 | 119.63 | 206.66 | 167.36 | 7435 | 436 | 91.39

RHP 1352 | Ti (100um) +9 % vol. B.C Nano | 144.33 | 130.65 | 268.65 | 171.75 | 29.07 | 15.39 | 153.39

Tabla 30. Célculo Mddulo de Young o Médulo de Elasticidad
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Gréfica 30. Porcentaje de refuerzo frente al Mddulo de Young

Como se aprecia en la Grafica 30 existe un tendencia muy marcada por el incremento de refuerzo en el
madulo de Young de los TIMMCs; a medida que aumenta el porcentaje de refuerzo aumenta el valor de E
(RHP1350-RHP1352).

El efecto de la temperatura de fabricacion no es muy significativo. Esto se puede ver en la Gréfica 30 para los
TiMMCs reforzados con Boro amorfo (0.9% vol.).

Para igual porcentaje en volumen de refuerzo e igual polvo de la matriz los nanorefuerzos presentan un valor
superior de E (RHP1358).

Para igual porcentaje en volumen de refuerzo nanométrico y distinto tamafio de polvo de matriz, el compuesto
que presenta un menor E es aquel donde el polvo de matriz ha sido previamente molido.

Si se compara el tipo de refuerzo, los compuestos con refuerzo de nano B4C presentan valores superiores a los
de B amorfo.
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8.7 Ensayo de Flexion

Al igual que en los ensayos de traccion, en el capitulo 7 de Procedimiento Experimental, se ha detallado las
especificaciones para la realizacion de estos ensayos. Los platos de los distintos materiales fueron cortados
basandose en los estandares exigidos para los ensayos de flexion. Todas las muestras cortadas se han ensayado
bajo idénticos parametros.

En la Tabla 31, se muestra el promedio de cada una de las 3 muestras pertenecientes a los distintos materiales
fabricados. Esta tabla es un resumen esquematico de los resultados de las propiedades obtenidas.

Ademaés las distintas curvas obtenidas tras los ensayos se presentan por separado considerado los distintos
materiales que se han fabricado.

8.71 RHP 1350 Ti Grado 1 (100 um) con refuerzo de 0.18 % vol. B4C Nano

La muestra de Ti puro (Grado 1) TLS con 0.18 % vol. B4C Nano no ha podido ser ensayada correctamente
debido a un error producido en el equipo durante su ensayo.

8.7.2 RHP 1352 Ti Grado 1 (100 um) con refuerzo de 0.9 % vol. B4C Nano

La Gréfica 31 muestra la curva tensioén-deformacion de Ti + 0.9 % vol. B4,C Nano para el ensayo de flexion a
tres puntos realizado. Los valores obtenidos de resistencia a flexion para este material estan en torno al
3657.80 MPay han sufrido una deformacién méaxima media de 9.39%.

RHP1352 Ti + 0.9 vol% B4C —— Sample 1
Sample 2

—— Sample 3
4000

2000 /

Stress (MPa)

1000

0 T T T T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12
Strain (%)

Graéfica 31. Ensayo de Flexion. Curva tension-deformacién Ti (100um) con refuerzo de 0.9% vol. B,C Nano
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8.7.3 RHP 1358 Ti Grado 1 (30 um) con refuerzo de 0.9 % vol. B4C Nano

La resistencia a la flexion méaxima soportada por el de Ti + 0.9 % vol. BsC Nano es de 2784.87 MPa como
puede observarse en la Gréfica 32, igualmente se puede visualizar como las probetas han sufrido una
deformacion durante el ensayo de flexidn a tres puntos que ronda el 7.31 %.

—— Sample 1

. Sample 2
oo RHP 1358 Ti + 0.9 vol% B4C Nano Sample 3

2500

ol /)

Stress (MPa)

1000 /
500 //
0 Y I I I I I I I I
0 1 2 3 4 5 6 7 8

Strain (%)

Gréfica 32. Ensayo de Flexion. Curva tension-deformacién Ti (30um) con refuerzo de 0.9% vol. BsC Nano
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8.7.4 RHP 1358 Ti Grado 1 (30 pm) con refuerzo de 0.9 % vol. B4C

La siguiente Gréfica 33 muestra la curva tension-deformacion de Titanio reforzado con 0.9 % vol. B.C. La
deformacion méaxima sufrida por la probeta 3 es del 10.06 % y la tensién maxima soportada supera los 2500
MPa. Su comportamiento es relativamente ddctil.

RHP1358 Ti +0.9 vol% B4C Sample 2
4000 - Sample 3
3500
3000
2500 - —  —

1500

1000 /
500

Stress (MPa)

Strain (%)

Graéfica 33. Ensayo de Flexion. Curva tension-deformacién Ti (30um) con refuerzo de 0.9% vol. B.C
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8.7.5 RHP 1372 Ti Grado 1 (100 um) molido con refuerzo de 0.9 % vol. B4C Nano

La grafica 34 muestra la curva tension-deformacién de Ti molido con bolas de metal duro (HM) de 3mm de
didmetro con 0.9 % vol. B4C Nano. Ha sufrido una deformacion medio méaxima de 3.75 % , soportando una
tensién maxima a flexion media de 2187.09 MPa.

RHP 1372 Ti milled + 0.9 vol% B4C Nano — Sample 3
3000 — Sample 7
Sample 8
2500
-/7/,’ /\
2000

wl /)
o/

Stress (MPa)

Strain (%)

Grafica 34. Ensayo de Flexion. Curva tension-deformacion Ti (100um) molido con refuerzo de 0.9% vol. B,C
Nano
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8.7.6 RHP 1363 Ti Grado 1 (30 pum) con refuerzo de B amorphous 0.9 % vol. (900°C)

La grafica 35 muestra la curva tension-deformacion de Ti + B amorphous 0.9 % vol. La deformacion que
manifiesta esta en torno al 7.27 %, algo superior a la mostrada para el ensayo de traccion, con una tension

méaxima soportada de 2459.34 MPa.

2500

2000

1500

Stress (MPa)

1000

500

Grafica 35. Ensayo de Flexion. Curva tensién-deformacion Ti (30um) con refuerzo de 0.9% vol. Boro Amorfo

(900°C)

RHP 1363 Ti + 0.9 vol % B Amorphous

—— Sample 1
Sample 2
Sample 3

Strain (%)
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8.7.7 RHP 1369 Ti Grado 1 (30 um) con refuerzo de B amorphous 0.9 % vol. (950°C)

La grafica 36 muestra la curva tension-deformacion de Ti + B amorphous 0.9 % vol. En este caso solo se tiene
una probeta del material. Sufre una deformacién del 8% algo superior a la que sufre el material en el caso del
conformado a 900°C. y la tensién maxima soportada es de 2600.52 MPa.

RHP 1369 Ti + 0.9 vol% B Amorphous — Sample 1
3500 -

3000

2500

2000

1500

Stress (MPa)

1000

500

Strain (%)

Gréfica 36. Ensayo de Flexion. Curva tension-deformacién Ti (30um) con refuerzo de 0.9% vol. Boro amorfo
(950°C)
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8.7.8 RHP 1352 Ti Grado 1 (100 um) con refuerzo de 3.6 % vol. B4C Nano

La grafica 37 muestra la curva tension-deformacion de Ti + 3.6 % vol. B4sC Nano. Nétese la poca deformacion

sufrida por el material, en torno al 1.35 %. Se concluye un comportamiento muy frégil. La resistencia a la
traccion media es de 1246.41MPa.

Sample 1

RHP 1352 Ti + 3.6% vol B4C Sample 2

—— Sample 3
1400

1200 . /

1000 . /

800 . /

600 . /

400 - /

200 . //

0 - — ——

——
00 02 04 06 08 10 12 14 16 18
Strain (%)

Stress (MPa)

Gréfica 37. Ensayo de Flexion. Curva tension-deformacion Ti (100um) con refuerzo de 3.6 % vol. B.C Nano
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8.7.9 RHP 1352 Ti Grado 1 (100 um) con refuerzo de 9 % vol. B4C Nano

Los valores obtenidos de resistencia a la flexion para el Ti + 9 % vol. B4C Nano se muestran en la grafica 38.

Este material ha sufrido una deformacién media del 1.2% y una resistencia a la flexion de 566.31 MPa, siendo
éste el menor valor de todos los materiales ensayados.

RHP 1352 Ti + 9 vol% B4C Sample 1

—— Sample 2
700
600
500

/
/
/
/
-

0 — 1 T T 1 1 ~ 1T * T T
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 14 1.6 1.8

Strain (%)

Stress (MPa)

Gréfica 38. Ensayo de Flexion. Curva tension-deformacion Ti (100um) con refuerzo de 9% vol. B,C Nano
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A continuacion se muestra una tabla resumen con los datos de resistencia a flexion maxima (Ultimate Bending
Stress) soportada por cada una de las probetas:

Ultimate Maximum deformation
Bending
Stress
RUN SAMPLES (%)
MPa Average Deviation | Deviation | Deviation
Value 1 2 3
RHP Ti (100pm) + 0.18 % vol. B4C * * * x
1350 Nano
RHP Ti (100um) + 0.9 % vol. B4C
1352 Nano 3657.80 9.40 0.81 0.50 1.19
RHP .
1358 Ti (30pm) + 0.9 % vol. B4aC 2988.46 10.06 1.02 114
RHP Ti (30um) + 0.9 % vol. B4sC
1358 Nano 2784.81 7.32 0.59 0.40 1.10
RHP Ti (100um) milled + 0.9 % vol.
1372 B.C Nano 2187.09 3.75 1.13 0.24 1.04
RHP Ti (30um) + 09 % vol. B
1363 amorphous 2459.34 7.27 0.06 0.06 0.11
RHP Ti 30um) + 09 % vol. B
1369 amorphous 2600.52 8.01 0.00
RHP Ti (100pm) + 3.6 % vol. BiC
1352 Nano 1246.41 135 0.02 0.04 0.02
RHP i
1352 Ti (100pum) + 9 % vol. B4C Nano 566.31 1.20 0.05 0.32

Tabla 31. Resistencia a Flexion Maxima Soportada
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8.7.10 Analisis de la fractura tras la realizacion del ensayo a flexion

Se define fractura como la separacion de un sélido bajo un estado de esfuerzos en dos 0 mas trozos. Existen
multiples maneras de clasificar las fracturas, sin embargo desde el punto de vista del comportamiento
mecanico se van a clasificar en fragil o ddctil.

La fractura ductil se produce después de una apreciable deformacion plastica, con una elevada absorcion de
energia antes de la fractura, en cambio las fracturas fragiles aparecen brillantes y cristalinas, son rapidas y tiene
lugar sin una apreciable deformacion debido a una rapida propagacion de una grieta.

Se muestra a continuacion (ilustraciones desde la 42 hasta la 49) la superficie de fractura de las probetas de
flexion.

RIIP 1352 Ti + 0.9 % vol ¥ RIIP 1352 Ti + 3.6 % vol.
B4C Nano B4C Nano

llustracion 42. Fractura Ti (100um) con refuerzo de llustracion 43. Fractura Ti (100pum) con refuerzo de
0.9% vol. B4C Nano 3.6% vol. B4C Nano

En la llustracién 42 se observa una deformacién de la muestra en torno al 9.39 % siendo la que mas
ductilidad presenta tras el ensayo a flexion. Esto se comprueba macroscépicamente en la imagen con una
fractura tipo copa y cono y los tipicos microhoyuelos correspondientes a una fractura ductil.

En la llustracion 43 la muestra sufre un gran decremento en cuanto a la cantidad de energia que absorben
antes de la fractura (resiliencia); sélo alcanza un valor de deformacion del 1.4%. Esto se comprueba
macroscopicamente en la imagen con una fractura practicamente plana y sin deformacion pléstica.
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WTi+90 v, g \ RIP 1358 Ti + 0.9 % vol.
RIP 1352 Ti 9 % vol e

B4C Nano

llustracion 44. Fractura Ti (100um) con refuerzo de  [lustracion 45. Fractura Ti (30um) con refuerzo de
9% vol. B,C Nano 0.9% vol. B4C Nano

Se puede observar en la llustracion 44 la superficie lisa y brillante que se comentd anteriormente sobre las
fracturas fragiles, solo presenta un deformacion del 1.2% siendo la de menor ductilidad. A medida que
aumenta el porcentaje de nanorefuerzo, la fractura se vuelve mas frégil.

La muestra correspondiente a la llustracion 45, con un valor de deformacion en rotura del 7.31%, y
observando la muestra macroscépicamente, se considera que ha sufrido una fractura semi- ductil. Si se
compara con la de tamafio de particulas de 100 um es algo mas fragil.

RHP 1358 Ti + 0.9 % vol. RHP 1363 Ti +0.9 % vol.
I 363 ) ;
B Amorfo

llustracion 47. Fractura Ti (30um) con refuerzo de

llustracién 46. Fractura Ti (30um) con refuerzo de
0.9% vol. Boro amorfo a 900°C

0.9% vol. B4,C

En la llustracion 46 se puede visualizar la zona central de desgarramiento (fractura tipo copa-cono) y una
zona fibrosa radial desde el centro hasta los extremos de la probeta cilindrica, propia de las fracturas con
cierta ductilidad. Ha sufrido una deformacion final del 9.39%. Si se compara con el nanorefuerzo presenta
algo més de ductilidad.

El refuerzo de Boro amorfo (Ilustracion 47) tiene un comportamiento a fractura similar a los reforzados con
carburo de boro de igual porcentaje de refuerzo (0.9 % vol.), con unos valores de deformacién en rotura
ddctil en torno al 7.27 %.
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RHP 1369 Ti - 0.9 % vol. RIHP 1372 Ti milled
B Amorfo

+0.9 % vol. B4C

Nano

llustracion 48. Fractura Ti (30um) con refuerzo de Ilustracion 49. Fractura Ti (100um) molido con
0.9% vol. Boro amorfo a 950°C refuerzo de 0.9% vol. B,C Nano

En la llustracion 48, la muestra ha sufrido una deformacion en torno al 8% durante el ensayo de flexion. Se
concluye un comportamiento ddctil de la misma.En la Ilustracion 49 se muestra la superficie tras la fractura
de Ti (100um) molido con refuerzo de 0.9% vol. B4C Nano que ha sufrido una deformacion del 3.75 %
mostrando algo de ductilidad en la misma pero inferior a las muestras que no han sufrido un molido del
Titanio.

8.8 Microscopia optica
Se presentan en las ilustraciones desde 50 hasta la 68, la visualizacion de la microestructura de las probetas al

microscopio Gptico, tras ser preparadas metalograficamente segun el procedimiento explicado con anterioridad
en el capitulo 7.
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8.8.11
20X

Evolucion de la microestructura con el porcentaje volumétrico de refuerzo de Carburo de Boro a

I g .# ";_'r' A ¥

': e B r"h\ lDDum
5 HEREHE
llustracién 50. Microscopia Ti con refuerzo
de 0.18 % vol. B4C Nano a 20X

Muestra | Aumentos Material
1 Ti+0.9 vol.% B,C
2 20x Ti+9vol.% B,C
3 Ti + 3.6 vol.% B,C

En general se observa como el refuerzo de Carburo de Boro se
va a los limites de granos en todos los casos.

Ti+ 0.9 % vol.
B4C Nano

llustracion 51. Microscopia Ti con refuerzo
de 0.9 % vol. B,C Nano a 20X

Como tendencia general se observan granos de gran tamario
con aglomeraciones de granos de menor tamafio en la mayor
parte de las microestructuras.

La microestructura desde 0.9% vol. a 9% vol.
tamario de grano medio similar en torno a 62 um.

poseen un

Al comparar la microestructura con el porcentaje volumétrico
de refuerzo de Carburo de Boro (0.18 % vol., 0.9 % vol., 3.6 %
vol. y 9 % vol.) se observa como se produce un engrosamiento
de los limites de granos conforme se aumenta el porcentaje de
refuerzo.

Las cuatro microestructuras poseen una estructura equiaxial,
formando 120° entre los granos, indicativo de que el
enfriamiento se ha realizado de manera lenta.

Ae

~ Arranque de
material

Y 3

Pl

llustracion 52. Microscopia Ti con refuerzo
de 3.6 % vol. B,C Nano a 20X

En la ilustraciones 52 y 53, se observa como se ha producido
arranque de material en algunas zonas, que aumenta segun se
aumenta el porcentaje de refuerzo.

Este hecho puede estar justificado por el proceso de
preparacion metalografica del material, debido a que al ser un
material de gran dureza, se ha podido producir dicho arranque
durante el pulido de las muestras.

Se ha verificado con valores de densidad que estos vacios en el
material no son debido al proceso de fabricacion.
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Ti+9 % vol.
B4C Nano

llustracion 53. Microscopia Ti con refuerzo
de 9 % vol. B4C Nano a 20X
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8.8.1.2  Evolucion de la microestructura con el porcentaje volumétrico de refuerzo de Carburo de Boro a

50X

Ti +0.18 % vol. B,C Nano

lustracién 54. Microscopia Ti con refuerzo de 0.18 %
vol. B4C Nano a 50X

Muestra | Aumentos Material
1 Ti+0.9% vol. B,C
2 50x Ti+9% vol. B,C
3 Ti+3.6 % vol. B,.C

Ti +0.9 % vol.
B4C Nano

llustracion 55. Microscopia Ti con refuerzo de 0.9 % vol.
B4C Nano a 50X

Al aumentar la magnificaciones a 50X se observa
de manera clara como se produce un aumento del
engrosamiento de los limites de granos.

Ademas se vuelve a ver el arranque de material
comentado anteriormente como se puede visualizar
en las ilustraciones 54, 55 y 56.

Ti + 3.6 % vol.
B4C Nano

llustracion 56. Microscopia Ti con refuerzo de 3.6 % vol.
B4C Nano a 50X
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Ti+ 9 % vol.
B4C Nano

llustracion 57. Microscopia Ti con refuerzo de 9 % vol.
B4C Nano a 50X
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8.8.1.3
particula del polvo de matriz utilizado a 20X

Diferencias en la microestructura segtn el tamaiio del refuerzo de Carburo de Boro y el tamafio de

Ti (30um) + 0.9 %
vol. B4C Micro

|  Agrupaciones de
refuerzos

V)= '
29 i pes WY 5

£9

llustracién 58. Microscopia Ti con refuerzo de 0.9 % vol.
B4C a 20X

Muestra | Aumentos Material
1 Ti + 0.9 % vol. B,C Nano
2 20x Ti+0.9 .%vol. B,C
3 Ti milled + 0.9 % vol. B,C Nano

En general, se observa como el refuerzo de
Carburo de Boro se va a los limites de granos en
todos los casos.

lustracion 59. Microscopia Ti con refuerzo de 0.9 % vol.
B4C Nano a 20X

En la ilustracion 57, pueden observarse
agrupaciones mas gruesas de refuerzo debido a
que las particulas son de tamafio micro.

Si se compara las ilustraciones 57, 58 y 59, se
puede apreciar la distinta granulometria de las
muestras; 30 um para las dos primeras y 100 pm
para la tercera respectivamente.

Ti (100um) Milled +
0.9 % vol. B4C Nano

llustracion 60. Microscopia Ti molido con refuerzo de 0.9
% vol. B4C Nano a 20X

En la ilustracion 59, se observan dos tipos de
tamafio de grano, uno correspondiente a la media
de 100 um y alrededor de ellos, otros granos mas
pequefios, consecuencia del molido del Titanio
para mejorar sus propiedades de compactacion.

Al comparar la ilustracion 59 con la ilustracion 51,
donde el polvo de Titanio de la matriz no esta
molido (con el mismo porcentaje y tipo de
refuerzo), se puede apreciar una ligera
disminucion del tamafio medio de grano. En el
caso de la microestructura de TiIMMCs fabricado
a partir del Titanio sin moler el tamafio de grano
medio es de 56.6 um y en el caso del Titanio
molido de 40 um.
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8.8.1.4
particula del polvo de matriz a 50X

Diferencias en la microestructura segun el tamafio del refuerzo de Carburo de Boro y el tamaiio de

Ti (30um) + 0.9
% vol. B4C

llustracién 61. Microscopia Ti con refuerzo de 0.9 % vol.
B.C a 50X

Muestra Aumentos Material
1 Ti+ 0.9 % vol. Bs«C Nano
2 50x Ti+0.9 % vol.% BsC
3 Ti milled + 0.9 % vol. BsC Nano

Ti (30um) + 0.9
% vol.B4C Nano

llustracion 62. Microscopia Ti con refuerzo de 0.9 % vol.
B4C Nano a 50X

Al comparar la microestructura segun el tamafio
del refuerzo de Carburo de Boro, se puede
observar que los limites de granos estan bastante
mas definidos en las microestructuras reforzadas
con particulas de tamafio nanométrico (ilustracion
60y 61).

Ti (100um) Milled +
0.9 % vol. B4C Nano

Y

llustracion 63. Microscopia Ti molido con refuerzo de 0.9
% vol. B4C Nano a 50X

En la ilustracion 62 se observa como los granos
son menos circulares que en el resto de muestras
debido al proceso de molienda sufrida en este caso
por el Titanio, anterior al conformado del
material.

Significativamente se aprecia la reduccion del
tamarfio de grano, cuando se usa polvo de Titanio
molido (comparado con la ilustracién 54, Titanio
sin moler).
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8.8.1.5
conformado a 20X

Diferencias en la microestructura de Titanio con refuerzo de Boro segulin temperatura de

llustracién 64. Microscopia Ti con refuerzo de 0.9 % vol. B
amorfo Nano a 20X a T2 de 900°C

Muestra Aumentos Material

1 Ti+ 0.9 % vol. Bamorphous a
900°C
20x

2 Ti+ 0.9 % vol. Bamorphous a 950°C

Las dos microestructuras poseen una estructura
equiaxial, formando 120° entre los granos,
indicativo de que el enfriamiento se ha realizado
de manera lenta.

Se observa un tamafio de grano més homogéneo
de los granos de la microestructura, debido al
tamafio de partida del polvo de matriz de 30
um.

Ti+0.9%vol. B
Amorphous (950°C)

A\ T A =
PLTie

S

A R4 R e 4
5 PR e
3 od, 8
= ¢ R
Yo >

llustracion 65. Microscopia Ti con refuerzo de 0.9 % vol. B
amorfo Nano a 20X a T de 950°C

Al comparar las ilustraciones 63 y 64, puede
observarse como a 950°C el tamafio de grano
medio es de 17.04 um y menos definido que en
el caso de 900°C, con un tamafio de grano
medio de 24.12 pm.
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8.8.1.6  Diferencias en la microestructura de Titanio con refuerzo de Boro segun temperatura de

conformado a 50X

llustracion 66. Microscopia Ti con refuerzo de 0.9 % vol. B
amorfo a 50X a Tde 900 °C

Muestra Aumentos Material
1 Ti+ 0.9 % vol. Bamorphous a
900°C
50x
2 Ti+ 0.9 % vol. Bamorphous a 950°C

Ti+0.9% vol. B
Amorphous (950°C)

llustracion 67. Microscopia Ti con refuerzo de 0.9 % vol. B
amorfo a 50X a T2 de 950 °C

En esta comparacion de imagenes se aprecia
algo mejor la minima diferencia de tamafio de
grano entre las ilustraciones 65 y 66.

109




8.8.1.7 Diferencias en la microestructura de Titanio con refuerzo de Boro segun temperatura de

conformado a 100X

Ti+0.9%vol. B
Amorphous (900°C)

llustracion 68. Microscopia Ti con refuerzo de 0.9 % vol. B
amorfo a 100X a T2 de 900 °C

Muestra Aumentos Material

1 Ti+ 0.9 % vol. Bamorphous a
900°C

100x

Ti+ 0.9 % vol. Bamorphous a 950°C

Los refuerzos en el caso de Boro amorfo no se
distribuyen de forma homogénea como en el
caso de Carburo de Boro por los limites de
granos, se forman pequefias aglomeraciones
como se pueden ver en la ilustracion 67.

Ti+0.9% vol. B
Amorphous (950°C)

llustracion 69. Microscopia Ti con refuerzo de 0.9 % vol. B
amorfo a 100X a T2 de 950°C

8.9 Microestructura SEM

Se presentan en las ilustraciones desde 69 hasta la 95, la visualizacion de la microestructura de las probetas en
SEM, para ello se les ha dado una capa de oro, asi como se le ha puesto una banda de grafito para mejorar la
conduccidn. Tal y como se ha explicado en el capitulo de procedimiento experimental se han realizado analisis
con electrones retrodispersados y con electrones secundarios. Ademas el voltaje aplicado fue de 15 kV (el

equipo utilizado fue Philips XL 30).

110




8.9.11
500 y a 1000 magnificaciones

Evolucién de la microestructura con el porcentaje volumétrico de refuerzo de Carburo de Boro a

Ti+ 0.9 % vol. B,C Nano

llustracion 70. Microscopia SEM-SE Ti con refuerzo de
0.9 % vol. B4C Nano a 500 magnificaciones

Ti+ 0.9 % vol. B,C Nano

Mag | HV [Mic WD |Spot
1000 x/15 kV|XL 10.1 mm|3.584

llustracion 71. Microscopia SEM-SE Ti con
refuerzo de 0.9 % vol. B4C Nano a 1000
magnificaciones

Mag HV |[Mic WD Spot
500 x 15 kV|XL 10.1 mm 5.718|

llustracion 72. Microscopia SEM-SE Ti con refuerzo de
3.6 % vol. B4C Nano a 500 magnificaciones

Ti+ 3.6 % vol. B,C Nano

Arranque
de material

Mag HV Mic WD 0
1000 x 15 kV XL 10.1 mm|5.716

llustracion 73. Microscopia SEM-SE Ti con
refuerzo de 3.6 % vol. B4C Nano a 1000
magnificaciones

Ti+ 9 % vol. B,C Nano

-~
Mag HV [Mic WD Spot
500 x 15 kV|XL 10.2 mm5.716

llustracion 74. Microscopia SEM-SE Ti con refuerzo de 9
% vol. B4C Nano a 500 magnificaciones

Ti+ 9 % vol. B,C Nano

Mag HV Mic WD |Spot
1000 x 15 KV XL 10.2 mm|5.716

llustracion 75. Microscopia SEM-SE Ti con
refuerzo de 9 % wvol. BsC Nano a 1000
magnificaciones
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8.9.1.2
2000 y a 5000 magnificaciones

Evolucion de la microestructura con el porcentaje volumétrico de refuerzo de Carburo de Boro a

Ti+ 0.9 % vol. B,C Nano

| HV [Mic WD |Spot
x/15 kV[XL 10.1 mm|3.584

llustracion 76 Microscopia SEM-SE Ti con refuerzo
de 0.9 % vol. B4C Nano a 2000 magnificaciones

Ti+ 0.9 % vol. B,C Nano

Mag | HV |[Mic WD
5000 x{15 kV| XL 10.1 mr

llustracion 77 Microscopia SEM-SE Ti con refuerzo
de 0.9 % vol. B4C Nano a 5000 magnificaciones

Ti+ 3.6 % vol. B,C Nano

Carburo
de Boro

Mag HV Mic WD
2000 x 15 kV XL 10.1 mm|5.716

llustracion 78 Microscopia SEM-BSE Ti con refuerzo
de 3.6 % vol. B4C Nano a 2000 magnificaciones

Ti+ 9 % vol. B,C Nano

Mag | HV [Mic WD |Spot
2000 x{15 kV| XL 10 mmi4 028

—20 ym—

llustracion 79. Microscopia SEM-BSE Ti con
refuerzo de 9 % vol. B,.C Nano a 2000
magnificaciones

Ti+ 9 % vol. B,C Nano

llustracion 80. Microscopia SEM-SE Ti con refuerzo
de 9 % vol. B4C Nano a 5000 magnificaciones
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8.9.1.3
Titanio molido a 500 y 1000 magnificaciones

Diferencias en la microestructura segun el tamafio del refuerzo de Carburo de Boro y con y sin

Ti+ 0.9 % vol. B,C Nano

Mag HV [Mic WD Spot
500 % 15 kVIXL 10.2 mm 5.028

llustracion 81. Microscopia SEM-SE Ti con refuerzo
de 0.9 % vol. B4C Nano a 500 magnificaciones

Ti+ 0.9 % vol. B,C Nano

Mag HV Mic WD
1000 x 15 kV XL 10.2 mn

llustracion 82. Microscopia SEM-SE Ti con refuerzo
de 0.9 % vol. B4C Nano a 1000 magnificaciones

Ti+0.9 % vol. B,C

Mag HV [Mic WD Spot
500 x 15 KV|XL 10.2 mm5.028

lustracion 83. Microscopia SEM-SE Ti con refuerzo
de 0.9 % vol. B4C a 500 magnificaciones

Ti+0.9 % vol. B,C

Mag HV Mic WD |[Spot
1000 x 15 kV XL 10.2 mm|[5.028

[lustracion 84. Microscopia SEM-SE Ti con refuerzo
de 0.9 % vol. B4C a 1000 magnificaciones

Ti milled + 0.9 % vol. B,C

llustracion 85. Microscopia SEM-SE Ti molido con
refuerzo de 09 % wvol. BsC Nano a 500
magnificaciones

Ti milled + 0.9 % vol. B,C

Mag HV Mic WD
1000 x 16 kV XL 10.3 mm|5.028

llustracion 86. Microscopia SEM-SE Ti molido con
refuerzo de 09 % vol. BsC Nano a 1000
magnificaciones
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8.9.14

Diferencias en la microestructura segun el tamafio del refuerzo de Carburo de Boro y con y sin

Titanio molido a 2000 y a 5000 magnificaciones

Ti+ 0.9 % vol. B,C Nano

Mag HV Mic WD ‘Spol
2000 x 15 kV XL 10.2 mm|5.028

llustracion 87.Microscopia SEM-BSE Ti con refuerzo
de 0.9 % vol. B4C Nano a 2000 magnificaciones

Ti+ 0.9 % vol. B,C Nano

Mag HV Mic WD ‘Spol
5000 x 15 kV XL 10.2 mm|5.028

[lustracion 88. Microscopia SEM-SE Ti con refuerzo
de 0.9 % vol. B4C Nano a 5000 magnificaciones

Ti+0.9 % vol. B,C

Mag HV Mic WD |Spot
2000 x 15 KV XL 10.2 mm|5.028

llustracion 89.Microscopia SEM-BSE Ti con refuerzo
de 0.9 % vol. B4C a 2000 magnificaciones

Ti+0.9 % vol. B,C

Mag HV Mic WD
5000 x 15 kV XL 10.2 mm

[lustracion 90.Microscopia SEM-BSE Ti con refuerzo
de 0.9 % vol. B4C a 5000 magnificaciones

Ti milled + 0.9 % vol. B,C

Mag HV Mic WD
2000 x 156 kV XL 10.3 mm

llustracion 91.Microscopia SEM-BSE Ti molido con
refuerzo de 09 % vol. BsC Nano a 2000
magnificaciones

Ti milled + 0.9 % vol. B,C

Mag HV Mic W
5000 x 15 kV XL 10.3 mr

llustracion 92.Microscopia SEM-BSE Ti molido con
refuerzo de 09 % vol. BsC Nano a 5000
magnificaciones
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8.9.1.5

Microestructura de Titanio con refuerzo de Boro a 500, 1000, 2000 y 5000 magnificaciones

llustracion 93. Microscopia SEM-SE Ti con refuerzo
de 0.9 % vol. Boro amorfo a 500 magnificaciones

[lustracion 94. Microscopia SEM-SE Ti con refuerzo
de 0.9 % vol. Boro amorfo a 1000 magnificaciones

Mayor
dispersion de
refuerzo

llustracion  95. Microscopia SEM-BSE Ti con
refuerzo de 0.9 % wvol. Boro amorfo a 2000
magnificaciones

15 kV|XL 10.1

[lustracion 96. Microscopia SEM-SE Ti con refuerzo
de 0.9 % vol. Boro amorfo a 5000 magnificaciones
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8.10 Tamaiio de grano y tamafo de refuerzos

Para el calculo del tamafio del grano se ha realizado un procedimiento analogo al de los aceros segun la norma
UNE ISO 643.

A continuacién en las Tablas 32 y 33 se muestran dichos resultados para cada una de las microestructuras
visualizadas en microscopia optica y en SEM. El célculo solo se ha realizado para las muestras observadas
mediante microscopia Gptica.

SAMPLES Horizontal | Vertical | Average
pm pm pm
RHP 1350 | Ti (100um) + 0.18 % vol. B4C Nano 59.83 64.66 62.19
RHP 1352 | Ti (100um) + 0.9 % vol. B4C Nano 56.62 63.77 56.62
RHP 1358 | Ti (30um) + 0.9 % vol. B4C 19.48 22.67 19.48
RHP 1358 | Ti (30um) + 0.9 % vol. B4AC Nano 13.50 14.17 13.50
RHP 1372 | Ti milled (100um) + 0.9 % vol. B4C Nano 40.01 43.31 40.01
RHP 1363 | Ti (30um) + 0.9 % vol. B amorphous 900 °C 24.12 27.55 24.12
RHP 1369 | Ti (30um) + 0.9 % vol. B amorphous 950°C 17.04 18.35 17.04
RHP 1352 | Ti (100um) + 3.6 % vol. B4C Nano 68.57 74.04 68.57
RHP 1352 | Ti (100um) + 9 % vol. BAC Nano 62.15 61.05 62.15

Tabla 32. Tamafio de granos de las muestras

GRAINS BOUNDARIES
SAMPLES WIDTH (um)

1 2 3 Average
RHP 1350 Ti (100um) + 0.18 % vol. B4C Nano 041 065 | 0.38 0.48
RHP 1352 Ti (100pm) + 0.9 % vol. B4C Nano 167 | 155 | 164 1.62
RHP 1358 Ti (30um) + 0.9 % vol. B4C 164 | 3.35 | 142 1.98
RHP 1358 Ti (30um) + 0.9 % vol. B4C Nano 0.92 | 1.20 | 1.05 1.05
RHP 1372 Ti milled (100pum) + 0.9 % vol. B4C Nano 116 | 0.58 | 0.94 0.86
RHP 1363 Ti (30um) + 0.9 % vol. B amorphous 900°C | 1.31 | 0.71 | 141 1.09
RHP 1369 Ti (30um) + 0.9 % vol. B amorphous 950°C | 1.01 | 0.69 | 1.15 0.93
RHP 1352 Ti (100pm) + 3.6 % vol. B4C Nano 3.90 | 3.16 | 3.64 3.55
RHP 1352 Ti (100pum) + 9 % vol. B4C Nano 458 | 293 | 3.05 3.45

Tabla 33. Tamafio de los limites de granos de las muestras
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9 DISCUSION

En este capitulo se va a tratar de comparar y explicar, asi como justificar los resultados obtenidos tras la
extensa caracterizacion gue se ha realizado a cada uno de los materiales producidos.

Para llevar a cabo una discusion clara y concisa, los resultados seran explicados y comparados considerando
distintos factores con cierta influencia en las propiedades y comportamiento de los TiIMMCs como son:

¢ Distintos tipos de refuerzo y polvos de partida a idénticas concentraciones (0.9 % vol). bajo similares
pardmetros de fabricacion.

e Para un mismo tipo de polvo de matriz e indénticos pardmetros de procesado, el efecto de la tipologia
de un mismo refuerzo (nano y micro B4C) y el porcentaje del mismo.

e La influencia de la temperatura (900° y 950°C) de compactacién en un mismo material de partida
(TiIMMCs reforzados con 0.9 % vol. de Boro amorfo).

o El efecto de molienda en el polvo de Titanio de la matriz, para TIMMCs producidos bajo idénticas
condiciones de fabricacion y con iguales cantidades de refuerzo (con 0.9 % vol. de nano B.4C).

9.1 Densidad

Los valores de densificacion obtenidos han sido contrastados con la densidad tedrica del Titanio [6].

En general, se observan valores diversos de densidad en funcion del tipo de material y tamafio del refuerzo y
de la cantidad del mismo empleada.

Considerando cdmo han sido mecanizadas las probetas a caracterizar de cada material, la influencia de este
hecho en la densificacion ha sido también evaluada. Se observa que la densificacion aumenta en funcion de la
posicidn de la probeta en el plato, poseyendo mayor densidad relativa aquellas muestras que se encuentran mas
cercanas al centro del mismo. Este fendmeno esta relacionado con el proceso de fabricacion, donde la carga se
aplica uniaxialmente al plato. Probablemente se ha podido aplicar una carga ligeramente superior en el centro
que en la periferia del mismo.

a) Densificacién en funcion de los materiales de partida:
A continuacion, se van a comentar los valores de densidad (ver
Gréfica 39) obtenidos considerando los materiales de partida:
e Tipo de refuerzo empleado

e Tipo de polvo de Titanio de la matriz
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Gréfica 39. Comparacion densificacion para distintos materiales con el mismo porcentaje de refuerzo

Si se comparan los valores de densificacion de los compuestos reforzados con Boro amorfo y Carburo de Boro
se aprecia que las muestras reforzadas con Boro amorfo poseen por lo general mayores valores de
densificacién (en valor promedio un 94.93% a 900°C y 93.62% a 950°C). Estos compuestos ademas se han
fabricado partiendo de polvo de Titanio con una granulometria de 30 micras de tamafio de didmetro medio. El
pequefio tamafio de los polvos de partida de Titanio, junto con tamafio de particulas de refuerzo nanométrico
del Boro amorfo son factores que han posibilitado una mayor densificacion para este tipo de TIMMCs[29].

Ademas, si se compara Unicamente como parametro variable el tipo de refuerzo (Titanio 30 micras con
refuerzo nanométrico), se aprecia como el TIMMCs reforzado con Boro amorfo posee una densificacion
mayor. Esto puede ser consecuencia de que el Boro amorfo se haya distribuido de una forma mas homogénea
en la matriz (vease la llustracion 95).

El efecto del tamafio del polvo de la matriz, asi como la molienda del mismo, se puede observar en la

Gréafica 39. Como cabe esperar a menor granulometria del polvo de la matriz, mayores valores de
densificacién son observados. Para el refuerzo, en el caso de Carburo de Boro, ocurre lo contrario, el tamafo
nanométrico no favorece la densificacion del TiIMMCs.
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b) Densificacion en funcién de la cantidad de refuerzo :

Comparando los valores de densidad, considerando los distintos porcentajes de refuerzos empleados de
Carburo de Boro (Gréfica 40) se aprecia un cambio de tendencia significativo en la densidad. Aungue si
bien puede observarse que la densificacién aumenta con el incremento de porcentaje volumétrico de
refuerzo, se produce un maximo en el porcentaje 3,6 % vol. que después baja relativamente cuando se
tiene un porcentaje en volumen del 9 vol.%. A mayores cantidades de refuerzo el efecto de “grain
bondering decoration™ (acumulacion de refuerzo es los limites de grano) es mayor y puede ocasionar
peores valores de densidad [29].

En el caso del refuerzo de 0.9 % vol. el valor tan bajo de densificacién puede ser indicativo de algun tipo
de error en el proceso de fabricacion. Se recomendaria realizade nuevo este plato en posteriores trabajos.
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Grafica 40 Comparativa densificacion para el mismo material con distintos porcentajes de refuerzo

Habria que realizar ensayos a materiales en un rango mas amplio de porcentajes volumétricos de refuerzos
para ver en cual de ellos se produce el maximo.
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c) Densificacion en funcién de la temperatura de compactacion:

Como se puede ver en la Grafica 41, las dos muestras de Titanio reforzado con 0.9%vol. de Boro amorfo a
comparar tienen como Unica diferencia que la muestra RHP 1363 Ti + 0.9 %vol. B amorfo ha estado sometida
a una temperatura durante el conformado de 900 °C, mientras que la RHP 1369 Ti + 0.9 %vol. B amorfo lo ha
hecho a una temperatura de 950 °C. Esta diferencia de temperatura ha supuesto un ligero incremento de la
densificacidn. Asi pues se puede concluir que la temperatura favorece la densificacion, como es bien conocido
[6]. Ademés al tener en cuenta la reactividad del Titanio con el Boro, el hecho de gque se incremente la
temperatura puede suponer formaciones de compuestos Boro-Titanio en el limite de la temperatura transus del
Titanio que puedan afectar a la densidad del material de forma positiva. El Gnico problema de aumentar la
temperatura es que se aumente el tamafio de grano de la matriz, pero esto no debe afectar a la densificacion.

J 950°C

900°C

/

92

Densification(%)

91

| ! I ! I
Ti(30 micras)+B amorphous 0.9% vol. 900°C Ti(30 micras)+B amorphous 0.9% vol. 950°C -

Gréfica 41. Comparacion densificacion refuerzo con Boro amorfo a 900°C y a 950°C
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9.2 Dureza

Los resultados obtenidos de los ensayos de dureza Vickers (HV10) llevados a cabo en las probetas, muestran
los valores gue se esperaban, siendo superada la dureza del Titanio puro.

La discusion de la dureza se hara analoga a la realizada en el apartado anterior.
a) Dureza en funcion de los materiales de partida:

Al analizar los valores de dureza de los compuestos reforzados con Boro amorfo y Carburo de Boro se observa
gue las muestras reforzadas con Boro amorfo poseen por lo general mayores valores de dureza. La formacion
in situ de diboruro de Titanio de una forma homogénea en la matriz potencia este hecho (llustracién 96). Este
también se pone de manifiesto cuando se comparan TiMMCs con Boro amorfo y con Carburo de Boro
nanomeétricos con la misma granulometria de matriz y a la misma temperatura (vease en la Gréfica 42).

Los compuestos con nano refuerzos presentan una dureza similar, con la muestra de microrefuerzos
ligeramente superior.
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Grafica 42. Comparativa de HV10 para distintos tipos de refuerzos con el mismo porcentaje volumétrico

Se observa también en la Grafica 42, al comparar las muestras RHP 1372 con Titanio molido con 0.9 % vol.
de refuerzo de Carburo de Boro con la RHP 1352 con Titanio reforzado con 0.9%vol. de Carburo de Boro, que
el hecho de haber realizado una molienda del polvo de Titanio contribuye al aumento de la dureza del material.
Esto es debido a una posible contaminacion de los polvos de Titanio con parte de residuos procedentes de las
bolas utilizadas en la molienda. Estas bolas son de metal duro y han sido utilizadas en el laboratorio para la
molienda de otros materiales, y a pesar de haber sido perfectamente limpiadas, alguna posible contaminacion
ha podido producirse. Otra posible causaes el hecho de que el tamafio de grano en el caso del Titanio molido
es inferior (40um) al del mismo compuesto pero sin moler el Titanio (56um).
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b) Dureza en funcién de la cantidad de refuerzo :

Con el aumento del porcentaje de refuerzo como puede apreciarse en la Gréafica 43, la tendencia de aumento de
la dureza de los TIMMCs va en paralelo con el aumento de la concentracion de refuerzo (0.18 % vol. > HV10
de 182, 0.9 % vol. > HV10 de 215, 3.6 % vol. > HV10 de 283 y la de 9 % vol. De refuerzo de Carburo de
Boro - HV10 de 355)

En el caso del Carburo de Boro, las muestras que estan reforzadas con 3.6 % vol. y con 9 % vol., se observan
ciertas desviaciones al realizar los ensayos de dureza en las tres partes de la superficie de la probeta. A mayor
porcentaje de refuerzo, mayor acumulacion del mismo en determinadas zonas, lo que da valores mas dispares
de dureza y una mayor dispersion entre los valores medidos. Esto se puede consultar en los valores mostrados
en las Tabla 19,Tabla 25 y Tabla 26.
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Grafica 43. Comparacion valores de HV10 para el mismo material con distinto porcentaje de refuerzo
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c) Densificacion en funcién de la temperatura de compactacion:

En la matriz metélica de Titanio reforzado con Boro amorfo, se han obtenido para ambas valores de HV10 285
y HV10 280 en valores promedios, ya que se ha realizado tres ensayos por cada probeta. Dichos valores no
difieren unos de otros (Poseen desviaciones muy cercanas a cero) por lo que se puede concluir que el reparto
del refuerzo por el material ha sido bastante homogéneo. Este hecho se puede visualizar en las iméagenes de
microscopia dptica y en el SEM en el apartado 8.8 y 8.9 de Resultados.
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Grafica 44. Resultados del ensayo de Dureza HV'10 para Titanio reforzado con Boro amorfo a 900°C y 950°C
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9.3

Como se ha comentado anteriormente, los ensayos de traccion permiten analizar el comportamiento de los
materiales cuando son sometidos a estados de tensiones uniaxiales.

De forma general, en la Gréafica 45 se representan las curvas de tensién-deformacion media para cada uno de
los materiales. Se ha realizado un aumento de la zona elastica para poder visualizar con mayor detalle la

Ensayo de Traccién

tension eléstica méaxima que soporta cada material.
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Grafica 45. Comparativa porcentaje graficas tensién-deformacion
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A continuacion se representa cada gréfica por separado:

Strength(MPa)

Strength(MPa)

Strength(MPa)

= RHP 1350 Ti + 0.18% vol.B4C]

= RHP 1352 Ti + 0.9% vol.B4C|

= RHP 1352 Ti + 3.6% vol.B4C|

80 800 800
700 700 700
6004 600 600
7 g
500 ] [ 500 ] i 500
£ £
400 2 400+ 5 400
- 1 I3
300 - ” 300 4 @ 300 4
2004 200 200}
100+ 1004 100}
o s 10 15 2 3 0 3s o 10 15 2 2 30 B3 o s 10 15 2 P4 30 3s
Strain (%) Strain (%) Strain (%)
— i+ 99 i i+0.99 . "
w0l RHP 1352 Ti + 9% vol.B4C] a0 ] RHP 1358 Ti + 0.9% vol.B4C Nang| o] RHP 1358 Ti + 0.9% vol.B4C
700 700 700
6004 600 600
7 g
500 ] [ 500 ] i 500
0] 5wl 8 ]
1 I3
300 4 a 300 4 @ 300 -
200§ 200 200
1004 100+ 100
o B 10 15 2 5 0 3s o 10 15 20 2 30 B3 o s 10 15 2 5 30 3s
Strain (%) Strain (%) Strain (%)
800 RHP 1363 Ti + 0.9% vol.B amorfo) 800 = RHP 1369 Ti + 0.9% vol.B amorfo 800 RHP 1372 Ti milled + 0.9% vol.B4C Nano]
700 700 700
600 600 50
= 5
500 ] [ 500 ] ¢ 500
400 5 400 =] 400
13 13
300 @ 300 4 @ 300
2004 200 20
100~ 100+ 100
o B 10 15 20 3 0 3 o 10 15 2 2 30 5 o s 10 15 20 5 30 3s
Strain (%) Strain (%) Strain (%)

Grafica 46. Gréficas ensayos de traccion
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En los siguientes apartados se van a discutir los resultados de resistencia a traccion de cada uno de los
TiMMCs fabricados.

a) Limite elastico en funcion de los materiales de partida:
e Tipo de refuerzo empleado

Si tnicamente se compara la influencia del tipo de refuerzo en las propiedades de resistencia a la tension de los
compuestos, la matriz reforzada con Boro amorfo posee unos resultados en cuanto al limite eléstico algo
inferiores a los TIMMCs con B4C Nano (vease Grafica 47). Los diboruros de Titanio formados in situ no en
los compuestos con Boro amorfo, no potencian el incremento de las propiedades mecanicas del Titanio de
partida.

En general, las matrices reforzadas con Carburo de Boro nanoparticulados son las que poseen mayor
resistencia a la traccion.

e Tipo de polvo de Titanio de la matriz

En cuanto a la influencia de la granulometria del polvo de matriz, a menor tamafio de particula, mejores
propiedades mecanicas de traccion de los TIMMCs.Este hecho esta directamente relacionado con el tamafio de
grano de la microsestructura de los compuestos.

lmmmmmmmm oo Reinforcement material effect
o
I
700 - i I
' i
_______________ 1
E I Milled Titanium effect : : :
______________ H
1
--------------- 1
1 (]
600 < 1 I :
1 [
— 1 1 1 :
© E 1 [ H
o i P I
= 500 ! Pl i
N 1 ] 1
c I [ !
E= 1 [ !
= 1 I [ !
c 1 11 !
o 1 [ H
- 1 1 1
5 400 H o :
1 [
o i 1 11 H
o i P i
1 o
> 300 - 1 o H
1 o H
1 [ H
1 [ i
b 1 [ H
1 [ i
1 o ;
200 - i i i : Ti Grade 1
_+___.+ i._ — ] _:____ e o —
T T T T ———T T T T T T T 1
S, 1 | P ——— i
Tit100 Tir0o o . %O%’as Titzg Titzp
e e = Hacy, Bany, B o,
00,9, Nan, % "0 0.6 U0 g, 005 s,
Oga/ ° 1 o/,
% I %‘goo

Grafica 47. Comparativa limite elastico segin material de refuerzo y tamafio de los mismos
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b) Limite elastico en funcion de la cantidad de refuerzo :

Conforme se aumenta el porcentaje de refuerzo, aumenta la resistencia a la traccion del material hasta un
limite. Este tope coincide con una cantidad de refuerzo para las muestra con mas del 1 % vol. de B4C. Para
estas probetas se ha apreciado una fragilidad tal que no se les ha podido calcular el médulo de elasticidad al no
alcanzar el 0.2 % de deformacion. Esto nos impide representarlas por tanto en la Gréafica 48. Este
comportamiento es debido, como se ha visto en microscopia Optica y SEM (llustracion 73 e llustracién 75), al
hecho de que los refuerzos estén concentrados en los limites de granos. La acumulacion de refuerzos en los
limites de granos fragiliza mucho estos compuestos, disminuyendo las propiedades mecénicas de los mismos.

Asi mismo, se observa como el Titanio reforzado incrementa su resistencia de 300 MPa a 700 MPa
aproximadamente al pasar de 0.18 % vol. a 0.9 % vol. de refuerzo de Carburo de Boro. Por tanto se puede
concluir, que el material es bastante sensible a la cantidad de refuerzo volumétrico que se afiade.
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Grafica 48. Comparativas médulo elastico segin porcentaje del mismo refuerzo

c) Limite elastico en funcion de la temperatura de compactacion:

Se observa que tanto el hecho de someter a molienda al Titanio, como aumentar la temperatura de
sinterizacion en el caso del refuerzo de Boro amorfode 900°C a 950°C tiene efecto positivos sobre el limite
elastico como se puede ver en la Gréfica 46.
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9.4 Ensayo de Flexion

El ensayo de flexion permite conocer la tendencia ductil- fragil que presenta un material. La rotura limpia
indica un material fragil, mientras que la deformacion de la probeta sin rotura muestra ductilidad.

Los resultados obtenidos confirman los visualizados al observar las superficie de las probetas de flexion tras la
ruptura de las mismas en el apartado 8.7.10 del capitulo 8 de Resultados, quedando patente el efecto del
refuerzo en el compuesto cuando se compara con las fractura en el titanio puro.

En general, se observan valores diversos de resistencia a la flexion en funcién del tipo de material y tamafio del
refuerzo y de la cantidad del mismo empleada (vease las Gréafica 49 y Gréfica 51).

a) Resistencia a la flexion en funcion de los materiales de partida y la temperatura de
conformado:

La siguiente Gréfica 49, muestra una comparativa de las matrices de Titanio todas ellas reforzadas con
diferentes tipos de refuerzo pero igual contenido volumétrico (0.9 %vol. de refuerzo).
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Grafica 49. Comparativa porcentaje de Refuerzo- Resistencia a la flexion

En dicha Gréfica 50 se visualiza como en este caso los materiales reforzados con microparticulas, responden
mejor a los esfuerzos de flexion que aquellas que lo estan con particulas de tamafios nanométricos
(Comportamiento contrario al que se observa en el ensayo de traccion)

Al evaluar Unicamente como pardmetro variable el tipo de refuerzo (Titanio 30 micras con refuerzo
nanomeétrico), se aprecia como el TiIMMCs reforzado con Boro amorfo posee unos valores menores de
resistencia a la flexion (Tabla 31), esto va en similitud con las propiedades de obtenidas en el ensayo de
traccion.

Ademads, se puede observar con el efecto de la molienda de los polvos de Titanio desciende dicha resistencia a
flexién en casi 1500 MPa (vease Tabla 31). Esto puede ser debido a una posible contaminacion del polvo de
Titanio de la matriz durante la molienda, como ya se ha cometando en apartados anteriores.
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b) Limite elastico en funcion de la cantidad de refuerzo :

En cuanto a la comparativa con el porcentaje de refuerzo que vemos en la Gréafica 51, se observa de una forma
muy clara, un descenso de la tension soportada tanto cuando los polvos de Titanio estdn sometidos a molienda.
Este descenso también se observa con el aumento de porcentaje de refuerzo de carburo de Boro. Este resultado
esta en estrecha relacion con las propiedades discutidas anteriormente

La muestras de Titanio con refuerzo del 0.18 % vol. de B4C no ha podido ser representada debido a que ha
mostrado una resistencia casi inexistente a esfuerzos de flexion.
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Grafica 51. Compartiva Resistencia a la flexion seguin porcentaje de refuerzo y molienda del Titanio.
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9.5 Densidad Vs Dureza

En la Gréfica 52 se muestra una comparativa de valores de densificacion frente a dureza.

En general al aumentar la cantidad de refuerzo en el TIMMCs se produce un aumento de la dureza de los
mismos.

A la vista de la gréfica, un porcentaje ideal de B4C estaria situado entre los 0.9%vol. y 3.6%vol. Esto es debido
a que valores por debajo de 0.9 % vol. no mejoran la dureza del material y valores por encima de 3.6% vol.
suponen la fragilizacién del compuesto.

El Boro amorfo presenta mejores valores de densificacion y dureza para el mismo porcentaje de refuerzo de
Carburo de Boro. Asi mismo, interesa que el TIMMCs reforzado con Boro amorfo esté compactado en

caliente a una temperatura de 950°C, ya que presenta una dureza similar al mismo material compactado a
900°C, pero una mayor densificacion.
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Gréfica 52. Comparativa Dureza Vickers- Densificacion
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Densification

RUN MATERIAL (%) HV10
RHP 1350 Ti + B4C Nano 0.18 % vol. 93.37 182
RHP 1352 Ti + B4C Nano 0.9 % vol. 90.9 255
RHP 1352 Ti + B4C Nano 3.6 % vol. 93.68 283
RHP 1352 Ti + B4CNano 9 % vol. 92.69 355
RHP 1358 | Ti+ B4C 0.9 % vol. 93.13 216
RHP 1358 | Ti+ B4C Nano 0.9 % vol. 92.91 260
RHP 1372 Ti+ B4C Nano 0.9 % vol. 92.56 279
RHP 1363 Ti + B amorphous 0.9 % vol. 93.62 285
RHP 1369 Ti + B amorphous 0.9 % vol. 94.93 280

Tabla 34. Valores de Dureza Vickers y Densificacion
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9.6 Limite elastico vs Dureza

En relacion a la comparacion entre el limite elastico de los distintos materiales reforzados y la dureza obtenida
de los mismos, se puede ver que existe una dependencia directa entre la dureza del material y su limite de
comportamiento elastico. Se observa en los refuerzos de Carburo de Boro (0.18 % vol. B4C y 0.9 % vol. B.C)
que conforme se aumenta el porcentaje de refuerzo aumenta tanto la dureza del material como su limite
elastico (véase en la Gréfica 53).

También se observa gue para el mismo porcentaje de refuerzo 0.9 % vol. B4C, el hecho de que el Titanio
usado como polvo de matriz sea previamente molido aumenta tanto la dureza como la resistencia del material
compuesto, consecuencia de la contaminacion y del menor tamafio de grano del TiMMCs con Titanio molido
(Tabla 32). Para porcentajes mayores de refuerzo debido a la fragilidad del compuesto, no se he podido
obtener su limite elastico.

Al comparar el tamafio de las particulas de refuerzo, se observan valores similares de dureza, pero un limite
elastico superior en el nano refuerzado. Esto es debido, como se observa en microscopia Optica, a un reparto
mas homogéneo del refuerzo nanométrico.

Al comparar el tipo de refuerzo, el TIMMCs reforzado con Boro amorfo presenta una dureza superior, pero
menor limite el&stico debido a la formacidn de los diboruros de Titanio repartidos por toda la matriz.
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Grafica 53. Comparativa Limite Elastico- Dureza Vickers
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Strength

RUN MATERIAL Him%ss Modulus
MPa

RHP 1350 | Ti+ B4+C Nano 0.18 % vol. 182 292.73
RHP 1352 | Ti+ B4C Nano 0.9 % vol. 216 508.27
RHP 1352 | Ti+ B4C Nano 3.6 % vol. 283 *

RHP 1352 | Ti+ B4C Nano 9% vol. 355 *

RHP 1358 | Ti+ B4C 0.9% vol. 260 455.1
RHP 1358 | Ti+ B4C Nano 0.9% vol. 255 701.63
RHP 1372 | Ti+ B4C Nano 0.9% vol. 279 599.87
RHP 1363 | Ti+ B amorphous 0.9% vol. 285 562.3
RHP 1369 | Ti+ B amorphous 0.9% vol. 280 597.37

Tabla 35. Comparativa Limite Elastico- Dureza Vickers

133




9.7 Resistencia a Traccion vs Resistencia a Flexion

En la Gréfica 54Gréfica 52 se muestra una comparativa de valores de resistencia a traccion frente a resistencia
a flexion.

En ella se observa como al aumentar el porcentaje de refuerzo del material se produce una fragilizacion del
material, con el consiguiente descenso tanto en la resistencia maxima soportada en el ensayo de traccién como
en el ensayo a flexion.

Al comparar el tamarfio de las particulas de refuerzo y segun la aplicacion que se le quiera dar al material, se
debe utilizar micro o nano-refuerzo. Si se busca una mejor respuesta frente a los esfuerzos de traccion, se
utilizara nanorefuerzos, mientras que en el caso de requerimientos mecanicos de flexion se utilizara TIMMCs
reforzados con micro Carburos de Boro., ya que tanto la densificacion como la dureza no varian
significativamente en ambos casos.
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Gréfica 54. Comparacion Resistencia maxima a la traccion frente a Resistencia maxima a la flexion
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9.8 Microscopia 6ptica y Microscopia electrénica de barrido (SEM)

9.8.1 Tamafo de grano

El tamafio de grano tiene un notable efecto en las propiedades mecanicas del material. En general en los
metales es preferible tamafios de granos pequefios ya que poseen mayor resistencia a la traccion, limite elastico
y dureza y se distorsionan menos a altas temperaturas de uso. Asi como también son menos susceptibles al
agrietamiento, siempre que no se tengan fragilizados los limites de granos.

Este hecho queda justificado visualizando la Grafica 55, pues la tendencia es como ya se ha avanzado una
relacion inversa entre el tamafio de grano y el limite elastico de las probetas. Esto ocurre tanto para TiIMMCs
con mismo refuerzo con tamarios de particulas nano y micros como para tamarios de polvo de partida de 100 y
30 um.

Los materiales compuestos de matriz metélica que han sido nanoreforzados con Carburo de Boro y Boro
amorfo en un porcentaje volumétrico del 0.9 % con granulometria 30 um son los que tienen el tamafio de
grano mas pequefio y los que presentan un mayor limite elastico.

Asi mismo se observa que en funcion del refuerzo, el TIMMCs nanoreforzado con Carburo de Boro presenta
un mayor limite elastico y un tamafio de grano menor que el reforzado con Boro amorfo.
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Gréfica 55. Comparativa Limite Elastico- Tamafio de Grano
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El tamafio de refuerzo no se ve afectado por el aumento del porcentaje de refuerzo como se aprecia en la
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Gréfica 56. Asi mismo, como se ha comentado anteriormente el TIMMCs con refuerzo de Boro amorfo a
950°C presenta un menor tamafio de grano y por tanto mejores propiedades mecanicas.

Si comparamos el tamafio de grano segun el tipo de refuerzo, con el mismo porcentaje de refuerzo (En este
caso 0.9 % vol de B.C o B amorfo, seguin corresponda) en términos generales las muestras con Boro amorfo
poseen un tamarfio de grano mayor que las reforzadas con Carburo de Boro analogas.
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Gréfica 56. Comparativa porcentaje de Refuerzo- Tamafio de Grano
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9.8.2 Tamano de los limites de granos

Al comparar el tamafio de los limites de grano con respecto al porcentaje de refuerzo se observa que conforme
se aumenta la cantidad volumétrica de refuerzo que se afiade a la matriz de Titanio, aumenta el tamafio de los
limites de granos debido a que los refuerzos se concentran en ellos.

Este hecho fragiliza los limites de granos, por el descenso de adhesion entre los mismos, con la consecuente
pérdida de las propiedades mecénicas. Las muestras con porcentajes volumétricos de 3.6 % y 9 % de B4C son
extremadamente fragiles tal y como se ha podido observar de los ensayos destructivos realizados.

Si se compara el tamafio de la particula con el micro y nano refuerzo para el caso de los TiIMMCs reforzados
con Carburo de Boro se ve que el compuesto con microparticulas tiene un limite de grano mas ancho que los
formados por nano refuerzos, esto queda corroborado mediante microscopia donde se observan
aglomeraciones de Carburo de Boro (vease llustracion 58).

Asi mismo en el caso de los TIMMCs reforzados con Boro amorfo presentan bajos valores de anchura de
limites tamafios de grano. Estos valores justifican las buenas propiedades mecénicas obtenidas para este
material.
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Gréfica 57. Comparativa porcentaje de Refuerzo- Tamafio de limite de grano

138



139



CONCLUSIONES

En este trabajo se ha demostrado que una buena seleccion del material de refuerzo y del polvo de matriz, se
traduce en una mejora considerable de las propiedades de materiales compuestos fabricados via "diret hot
pressing”. Esto queda reflejado en la comparativa de los resultados obtenidos tras una exhaustiva
caracterizacion de los TiMMCs reforzados con Boro amorfo y Carburo de Boro.

En términos de estudio del tipo de refuerzo que mejor relacién de densificacion y dureza muestran se concluye
que el que ofrece unos resultados mejores es el TIMMCs reforzado con 0.9% vol. de Boro amorfo, con una
temperatura de compactacion a 950°C, en cambio es el reforzado con 0.9% vol. de Carburo de Boro Nano el
gue ofrece un limite elastico y resistencia a traccion superiores, ambos materiales con una granulometria del
polvo de Titanio de partida de 30 pm.

Si se comparan los materiales en términos de granulometria del polvo de Titanio, fijando el porcentaje de
refuerzo nanométrico en 0.9%vol., es el de 30 um el que ofrece en todos los ensayos realizados al material
mejores resultados, por tanto se concluye que los polvos de tamafio 30 um son mejores que los de 100 um para
los TIMMC:s reforzados.

Una conclusion gue se extrae del comportamiento de los TiIMMCs cuando se fabrican con concentraciones de
3.6% y 9% de refuerzo (bajo condiciones idénticas de procesado), es que la aglomeracién de los mismos
potencia el fendémeno de "grain boundary decoration”. Este hecho de incrementar el contenido de refuerzo
(B4C) en el limite de grano afecta disminuyendo las propiedades mecéanicas de los TiIMMCs producidos,
fragilizandolos. Una buena optimizacion del contenido de refuerzo puede significar unas mejoras
considerables en el material compuesto.[27]

De las otras variables investigadas en este trabajo, el estudio de la temperatura como variable a investigar, sélo
se ha hecho para un tipo de TiMMCs (0.9% vol. de Boro amorfo), lo que no permite extrapolar la informacion
al resto de los materiales compuestos. Se puede concluir que su grado de influencia en las propiedades finales
del material analizado es ligeramente beneficiosa, debido a que, si bien la dureza no se ve afectada por el
aumento de temperatura, tanto la densificacion del material como el limite elastico son superiores en el caso de
los TIMMC:s reforzados con Boro amorfo a 950°C frente a los que han sido compactados a 900°C.

El hecho de someter el polvo de Titanio a molienda, tiene efectos contrarios en el material segin las
propiedades que se analicen, pues a pesar de la reduccion de tamafio de polvo que se consigue tras la
molienda, con el consecuente aumento del limite elastico del material y de la dureza del mismo, su resistencia
a flexion se ve disminuida.

Al igual que ocurre con la eleccion del tamafio de refuerzo nano o micro, como en el caso anterior de Titanio
molido, queda determinada por el tipo de aplicacion para la que se vaya a utilizar el material.

Finalmente se puede concluir que de todos los TIMMCs fabricados el que mejores propiedades ha manifestado
es TIMMCs con 0.9% vol. de refuerzo nanométrico de B4C, donde el polvo de Titanio utilizado es el de menor
tamafio (30 um). Debido a una buena distribucién del nano-refuerzo como se puede apreciar en las imagenes
de SEM y a un tamafio de grano de 13.5 um.
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TRABAJO FUTURO

Las investigaciones futuras sobre el desarrollo de TiMMCs reforzados deben tener como objetivo la
disminucidn del coste del compuesto, la optimizacion del procesado por pulvimetalurgia y la evaluacion de las
propiedades que presenten dichos materiales

Por todo ello se proponen las siguientes lineas de trabajo:

Para obtener mayores valores de densificacion se propone un estudio de la densidad en verde del
material con el objetivo de obtener las curvas de compresibilidad y asi aumentar la compactabilidad
del mismo.

Otra posible linea interesante para aumentar la densificacion es el estudio de lubricantes internos que
permitieran el deslizamiento de los polvos de Ti, siempre que no introdujeran impurezas, asi como
aumentar el tiempo de compactacién en caliente a 30 min.

Caracterizacion quimica de los materiales, mediante ensayos de oxidacion y corrosion , que permitan
conocer la naturaleza de los enlaces quimicos o la estabilidad del material frente a agentes corrosivos
para determinar las condiciones de servicio a las que puede exponerse el material.

Aumento de la temperatura de compactacién en caliente de los TIMMCs reforzados con Carburo de

Boro para poder estudiar la influencia de la temperatura en sus propiedades como se ha realizado con
los TIMMCs reforzados con Boro amorfo en el que se ha concluido que éstos muestras mejores
propiedades a 950°C que a 900°C.

Aumento del porcentaje de refuerzo de Boro amorfo, como se ha hecho con las muestras reforzadas
con B4C, para analizar la influencia del porcentaje de refuerzo en las propiedades de los mismos.

Asi mismo se plantea un estudio de la posible formacion de Carburos y Boruros de Titanio en las
muestras mediante la técnica de difraccion de Rayos-X.

Por ultimo y en vista de los resultados obtenidos en el presente proyecto, se propone realizar la
fabricacion y caracterizacién microestructural y mecénica de TiMMCs reforzados con Carburo de
Boro en porcentajes que vayan del 0.9%vol. al 3.6% vol. en aras de obtener el porcentaje que dé las
propiedades Optimas.
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