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Resumen

La aleacion Ti-6Al-4V es uno de los biomateriales metalicos mas utilizados en la
fabricacién de implantes ortopédicos y dentales debido a su elevada resistencia mecanica,
baja densidad, excelente resistencia a la corrosion y biocompatibilidad. Sin embargo, la falla
por fatiga continua siendo una de las principales causas de pérdida de funcionalidad y
reemplazo de estos dispositivos, ya que estan sometidos a cargas ciclicas durante su vida util.

En este trabajo se evalud el efecto de la deformacion plastica sobre el comportamiento
a la fatiga de la aleacion Ti-6Al1-4V, con el propdsito de comprender la relacion entre la
deformacion plastica inducida y el desempeiio mecanico y electroquimico del material. Para
ello, se analizaron probetas con y sin deformacion pléastica mediante ensayos de microdureza,
pruebas de fatiga, evaluacion electroquimica y analisis fractografico, permitiendo identificar
los mecanismos de iniciacidon y propagacion de grietas asociados a cada condicion.

Los resultados obtenidos evidenciaron que la deformacion pléstica produce cambios
en la respuesta mecédnica del material, incrementando la microdureza y modificando el
comportamiento frente a cargas ciclicas. Asimismo, el estudio permitidé establecer la
influencia de dichos cambios sobre la resistencia a la corrosion y su posible impacto en el
desempefio de implantes biomédicos. Estos hallazgos contribuyen a una mejor comprension
de los mecanismos que controlan la vida a la fatiga de la aleacion Ti-6Al-4V y proporcionan
informacion relevante para el disefio y optimizacion de componentes biomédicos con mayor

confiabilidad y vida util.
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Capitulo 1 . Introduccion

1.1 Introduccion General

Las aleaciones de titanio, en particular el Ti-6Al-4V, son ampliamente utilizadas en
la industria biomédica debido a su elevada relacion resistencia-peso, resistencia a la corrosion
y excelente biocompatibilidad [1]. Estas propiedades permiten que la aleaciéon sea
considerada como el material de referencia, en la fabricaciéon de componentes biomédicos
desde implantes y proétesis hasta elementos de union como barras cervicales y tornillos; en
estos elementos la resistencia mecanica es el factor principal ya que los elementos se someten
a cargas ciclicas [2].

En este tipo de aplicaciones la fatiga es una de las principales causas de fallas en
metales; este se define como la acumulacion progresiva de dafio bajo cargas repetitivas que
tras un nimero determinado de ciclos, conduce a la iniciacion y propagacion de grietas que
finalmente conducen a la fractura final del material [3]. En el caso del Titanio grado V, su
respuesta a la fatiga depende de factores microestructurales y superficiales, como: tamafio de
grano, presencia de defectos superficiales y orientacion de las fases cristalinas presentes (o y
B); que en conjunto rigen los mecanismos de fatiga involucrados en la falla, estos factores
pueden ser modificados durante el proceso de deformacion pléstica. [4].

La pre deformacion plastica se define como la aplicacion de una deformacion
controlada en el material previo a su uso, esta se realiza con el fin de lograr una modificacién
microestructural durante la cual el campo de tensiones del material se ve afectado. En la
deformacion participan fendémenos simultdneos ya que, la deformacion puede inducir el
endurecimiento por deformacion, aumentar la densidad de dislocaciones, alterar la
distribucion de tensiones residuales y por consecuencia modificar la respuesta mecénica del
material [5]. Los efectos de la pre deformacién sobre la vida a la fatiga no son lineales, en
estudios se ha observado un incremento en la resistencia a la fatiga debido a endurecimiento
cierre de grietas. Por otra parte, la pre deformacion excesiva promueve la formacion de
defectos o microgrietas que disminuyen la vida util [4] [5].

La carga por fatiga se acompafa de una evolucion dindmica de dislocaciones. Existen
estudios en metales y aleaciones que demuestran que la aplicacion de deformacion pléstica

inicial alcanza un punto de saturacion a medida que la deformacion va en aumento. Cuando
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este umbral es superado la resistencia a la fatiga tiende a disminuir o estabilizarse [4]. En Ti-
6Al-4V se ha demostrado que gradientes nanométricos o micrométricos pueden mejorar la
vida a la fatiga, sin embargo el efecto no es directamente proporcional al grado de
deformacion [2].

En la industria biomédica, los componentes como protesis o implantes pueden ser
sometidos a deformaciones previas o durante el ajuste quirargico, afectando su
comportamiento bajo cargas ciclicas. Por estos motivosanalizo la correlacion cuantitativa
entre el efecto de la pre deformacién con los cambios que induce en el material y el efecto

que tienen estos en la vida a la fatiga es de suma importancia.

1.2 Antecedentes

El uso de la aleacion Ti-6Al1-4V es gran parte de la industria biomédica, donde es
utilizada principalmente para la fabricacion de componentes como protesis e implantes; por
lo cual el estudio de la fatiga en este tipo de aleaciones es de suma importancia. Donde la
microestructura o+ le confiere una excelente relacion resistencia — peso ademas de un
balance entre resistencia mecanica y ductilidad. Principalmente se utiliza en componentes
que trabajan a bajas cargas ciclicas, en las cuales la vida a la fatiga del componente depende
de la microestructura del elemento y su estado superficial, las variables que afectan la vida a
la fatiga de los elementos de este tipo de aleaciones sufren efectos que se interconectan entre
si afectindose mutuamente [6].

Existen estudios previos sobre el efecto de la deformacidon sobre las propiedades
mecanicas del Ti-6Al-4V. Prakash, et al., reportaron que la aleacion presenta una sensibilidad
positiva a la velocidad de deformacion bajo traccion, compresion y flexion; donde bajo cargas
de traccion , la ductilidad y la tenacidad de la aleacion a altas velocidades de deformacion
(850 - 1150 s~ 1) son menores en comparacion con aquellas obtenidas a bajar velocidades de
deformacion (0.0001 s~1). La tenacidad de la aleacion disminuye aproximadamente un 30%
al incrementar la velocidad de deformacion de 0.0001 s™1 a 1150 st [7]. Miao, et al.
Analiz6 el comportamiento mecanico — dindmico de la aleacion Ti-6Al-4V a altas
velocidades de deformacion en traccion, donde se demuestra que la aleacidon presenta
endurecimiento por deformacion, donde un incremento significativo del esfuerzo de fluencia

es notable al incrementar la velocidad de deformacion [8].
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Las variaciones en las propiedades mecénicas de la aleacion bajo diferentes
condiciones de carga se originan desde la evolucién microestructural que ocurre durante la
deformacion. Se ha reportado que la fase o equiaxial experimenta un alargamiento
preferencial en la direccion del eje de carga durante la deformacion dinamica; al llegar a la
fractura el mecanismo de falla de la aleacion evoluciona de una fractura mixta ductil- fragil
hacia una fractura predominantemente ductil conforme la velocidad de deformacion y la
temperatura aumentan [8]. El esfuerzo y deformacion de la falla inicial muestran una
dependencia de la velocidad de deformacidén ademas del estado de esfuerzos; en traccion
uniaxial, las morfologias de falla evolucionan por deslizamiento y dimples de traccion hacia
una morfologia, donde los dimples de tracciébn predominan conforma la velocidad de

deformacion aumenta [9].

Lanning, et al. Compard el efecto de la deformacion plastica inicial tensil y
compresiva en la vida a la fatiga de alto nimero de ciclos (HCF) del Ti-6Al1-4V, donde se
concluy6 que el efecto perjudicial sobre el limite de resistencia a la fatiga (o max) disminuye
a medida que aumenta la relacion de esfuerzos, tanto para la pre deformacion en tension
como en compresion, de igual manera en ambos casos el efecto fue poco significativo dentro
de los rangos de deformacion evaluados [10]. Li, et al. Analiz6 las propiedades de fatiga de
alto ciclo en la aleacion Ti-6Al-4V fabricada mediante deposicion de energia dirigida por
laser (L-DED) enfocada en revelar la deformacion micro pléstica donde (6 max.= 600 MPa);
los resultados indicaron que al aumentar ¢ max., la deformacion plastica ciclica sufre
transformaciones donde a 480 MPa el modo de deformacion dominante es por maclado,
cuando ¢ max. vuelve a aumentar a 510 MPa el modo de deformacién cambia gradualmente
hacia deslizamiento de dislocaciones en 3, acumulacion de dislocaciones en o’ (540 MPa) y
enmaranamiento de dislocaciones o’ (570 MPa) donde se precipita una nueva fase dentro de
la microestructura y conduce a la reduccién tanto en el nimero de dislocaciones como en la
deformacion micro pléstica, donde la recristalizacion aumenta facilitando la recuperacion de
dafo por fatiga [11].

Los estudios analizados demuestran que la pre deformacion plastica genera una
modificacion significativa sobre el comportamiento mecanico y a la fatiga de la aleacion.

Prakash et al. y Miao et al. Reportaron que el incremento de la deformacion y la velocidad
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de la deformacion promueve el endurecimiento por deformacion, ademés degenerar cambios
en el mecanismo de fractura. De igual manera, Lanning et al. Observaron que la deformacion
plastica influye en el comportamiento a la fatiga de alto numero de ciclos, mientras que Li et
al. Demostré que la acumulacién y reorganizacion de dislocaciones durante la deformacion
modifica los mecanismos de dafio y la vida a la fatiga de la aleacion.

En conjunto estos hallazgos demuestran como la deformacion pléstica es un factor
determinante en el desempefio mecanico y resistencia a la fatiga de la aleacion, por lo cual
es imperativo comprender su efecto bajo condiciones de trabajo mas representativas de
aplicaciones biomédicas.

La pre deformacion es una variable de manufactura critica la cual debe ser
considerada en el disefio y la evaluacion del desempeiio de los componentes metalicos. En
biomateriales la aplicacion de una deformacion plastica permanente altera su vida a la fatiga,
la tasa de propagacion de grietas y la respuesta de la microestructura a cargas ciclicas.

La deformacion plastica se ha utilizado como mecanismo de endurecimiento en la
industria biomédica, el proceso es critico para implantes de aleacion metalica (Cobalto-
Cromo o Titanio); se utiliza para incrementar su esfuerzo de cedencia y endurecimiento
superficial con la desventaja de reducir ductilidad y aumentar la fragilidad [12] [13]. El
mecanismo de deformacion introduce multiples dislocaciones dentro de la estructura
cristalina; a medida que estas dislocaciones se acumulan e interactiian, impiden la progresion
del movimiento de dislocaciones por ende requieren de mayor esfuerzo para continuar la
deformacion [12]. Este mecanismo aumenta la dureza de los implantes y protesis, como
protesis de cadera o stents cardiovasculares, con el fin de que la pieza soporte las cargas
ciclicas durante su vida ttil; donde la alta resistencia estatica (resistencia en tension) y
dindmica (resistencia a la fatiga) [14] [15].

Durante el proceso de manufactura, este mecanismo de endurecimiento puede
sobrepasar el limite del material donde el exceso del mismo puede causar fragilizacion del
material, donde la pieza puede necesitar otros tratamientos para restaurar parte de la
ductilidad perdida [16]. En aleaciones coladas, el endurecimiento puede ocurrir por
deformaciones no intencionales durante ajustes manuales de la pieza que son comunes en la
practica clinica para que la protesis o el implante se ajuste a las medidas antropométricas del

paciente; esto lo que eleva el riesgo de falla por fatiga [16] [17]. El endurecimiento superficial
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puede tener un efecto adverso, causando endurecimiento localizado, esto incrementa la
fragilidad del material causando la falla prematura de la pieza y el nivel de concentracion de
esfuerzos en la misma. [18].

Ha pesar de que la literatura ha estudiando de manera independiente la deformacion
plastica, el comportamiento a la fatiga y la resistencia a la corrosion de esta aleacion, existe
informacion limitada sobre la interaccion simultanea de estos fendémenos. Especialmente los
estudios que evaluan pre deformaciones plasticas moderadas, comparables a las generadas
durante el ajuste clinico o procesos de manufactura, que afectan la vida a la fatiga de la

aleacion Ti-6Al1-4V.
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1.3 Justificacion

La mayoria de las protesis utilizadas en el mercado actualmente son fabricadas a partir
de Ti-6Al-4V, debido a sus excelentes propiedades de alta resistencia mecanica,
biocompatibilidad y resistencia a la fatiga, son la primera opcidon de material para el sector
dental y ortopédico. La configuracion del disefio en implantes y protesis tiene la finalidad de
mimetizar las medidas antropométricas humanas, en las cuales son necesarias las piezas con
deformacion plastica, esta se puede introducir desde el maquinado de la pieza o in situ en el
caso de implantes maxilofaciales.

En su uso clinico, la integridad estructural de la pieza es el factor crucial. Cuando se
introduce la deformacion plastica en la pieza durante ajustes quirurgicos o la pre deformacién
generada desde el maquinado de la pieza, se puede comprometer la resistencia a la fatiga del
material e incrementar el riesgo de falla prematura causando el acortamiento de la vida util
del componente.

La deformacion plastica altera los mecanismos de deformacion ciclica, introduce la
generacion de dislocaciones, concentraciones locales de esfuerzo o endurecimiento por
deformaciones, estos factores en conjunto tienen la capacidad de facilitar la iniciacion de
grietas por fatiga en la pieza [10]. Dado que la resistencia a la fatiga tiene una relacion intima,
donde esta depende de la deformacion ciclica y los cambios microestructurales introducidos
en esfuerzos previos, es crucial que en estas piezas sea estudiado el efecto de la pre
deformacion plastica en su vida a la fatiga. Con el fin de comprender los mecanismos de
fatiga involucrados en la falla de la pieza, gracias a esto sera posible el establecimiento de
criterios que permitan optimizar su disefio y manufactura al igual que la manipulacion clinica;
contribuyendo en una mejora en la seguridad de estas piezas en aplicaciones biomédicas en

las cuales la aplicacion de cargas ciclicas son esenciales para el uso de la pieza
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1.4 Hipotesis

La pre deformacion plastica en el elemento causa zonas de concentracion de esfuerzos
residuales que afectan su respuesta a los ciclos de carga soportados por la pieza . Por lo cual,
el grado de pre deformacion afecta la vida util a la fatiga en varillas de titanio.

La pre deformacion pléstica por doblez en varillas de titanio, a una magnitud de 30°,
causa zonas de endurecimiento por deformaciéon que tienen un efecto positivo en la

resistencia a la vida a la fatiga de las varillas de titanio.

1.5 Objetivos

1.5.1 Objetivo General

Analizar los ciclos de fatiga soportados por varillas de Ti6Al4V previamente

deformadas y analizar los mecanismos que intervinieron llevando a la falla.

1.5.2 Objetivos Especificos

e Explicar la modificacion microestructural en la varilla pre deformada y su relacion
con la vida de fatiga

e Analizar la correlacion entre el grado de deformacion y la vida 1til de la varilla de
titanio

e Identificar los mecanismos que intervienen y controlan la respuesta a la vida a la
fatiga en las diferentes muestras y realizar un analisis microestructural mediante
SEM.

e Caracterizar el comportamiento de las muestras con deformacion y sin deformacion
en corrosion incluyendo la velocidad de corrosion y capacidad de repasivacion,
comparando el efecto en ambas configuraciones.
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Capitulo 2 . Marco Teorico

2.1 Aleacion Ti-6Al-4V

2.1.1 Composicion Quimica y fases a + 3

La aleacion estd compuesta por las fases a + B, se conforma por aproximadamente
6% aluminio, 4% vanadio y 90% titanio. La transicion de fase de o (hcp) a B (bce) ocurre a
los 882°C, en este proceso los elementos aleantes tienen una gran influencia en la temperatura
de transicion. Dependiendo de la cantidad de estos elementos presentes la temperatura de la
transicion aumenta o disminuye; elementos como el Al, O, N, C, tienen un efecto
estabilizante de la fase a, causando el incremento de la temperatura a la que se da la
transicion; por otra parte elementos como el V, Nb, Ta, Mo favorecen a la fase B causando la
disminucidn de la temperatura a la que la transicion B/a ocurre. Los elementos estabilizantes
de la fase B son metales de transicion, su endurecimiento es dependiente de la cantidad
afnadida de Ti al metal. [19]

Las fases de la aleacion se componen de dos formas cristalinas, la microestructura
“o”” cuenta con una estructura cristalina hexagonal compacta, el aluminio en la aleacion actua
como estabilizador y adicionalmente reduce la densidad de la aleacion y mejora la resistencia
a la oxidacion [20]. Por otra parte, la microestructura “B”, tiene una estructura cristalina
cubica centrada en cuerpo la cual aporta ductilidad a la aleacion, en la cual el vanadio es
responsable de la estabilizacion de la fase [4]. Por lo cual las microestructuras o + 3 exhiben
un balance de las propiedades atribuidas a cada fase

La microestructura de las aleaciones de titanio se describen principalmente
dependiendo de su tamafio y arreglo de sus fases oy B; en comparacion con la fase B, la fase
alfa se caracteriza por tener mayor resistencia a la deformacion plastica, baja ductilidad,
anisotropia de propiedades fisicas y mecéanicas, mayor “creep resistance” [21]. Mientras que

la fase P, se caracteriza por proporcionar ductilidad a la aleacion.

2.1.2  Propiedades Mecénicas y Microestructura

El Ti-6Al-4V, es una aleacion de bifasica, que se comprende por una fase o a

temperatura ambiente y una fase B a alta temperatura. Las aleaciones de titanio tipo (a + ),
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estdn formadas por un mayor contenido de elementos B estabilizantes, por lo cual cuentan
con una fase § predominante (5 — 30 vol%) [19] [22] .

Las propiedades mecéanicas de esta aleacion son especificamente sensibles a la
microestructura (arreglo geométrico de dos fases). La morfologia microestructural de esta
aleacion puede presentar diferentes configuraciones dependiendo del tratamiento térmico y
el rango de fases a + 3 en el cual se procesa. La microestructura equiaxial se obtiene por
medio de forja en la region o + B y se caracteriza por tener granos o equiaxiales distribuidos
dentro de una matriz P, esta se caracteriza por tener una orientacion isotropica y buena
ductilidad [23] [24].

Para las aleaciones a + 3 de titanio, el pardmetro microestructural méas importante, el
cual determina las propiedades mecanicas, es el tamafio de la colonia a. Si el tamafio de la
colonia es limitado, esto indica una longitud de deslizamiento decreciente, por ende; varias
propiedades mecéanicas como: limite elastico, la ductilidad, la resistencia a nucleacion de
grietas, la resistencia a la propagacion de microgrietas se ven mejoradas; mientras que otras
como: resistencia a la propagacion de grietas, tenacidad a la fractura, se ven favorecidas
cuando el tamafio de la colonia a es méas grande, debido a que una gran rugosidad en el frente
de grieta es deseable [25].

La resistencia de estas aleaciones se le contribuye a la solubilidad limitada de los

elementos estabilizantes de la fase B, en la solucion sélida de la fase a. [26]

2.1.3 Aplicaciones Biomédicas

Dentro de la industria biomédica la aleacion tiene un nimero considerable de
aplicaciones, especialmente en los implantes ortopédicos. En comparacion con el acero
inoxidable o las aleaciones Co-Cr, las aleaciones de titanio continian predominando en la
industria por sus propiedades mecénicas y biocompatibilidad

El material es capaz de someterse a cargas mecdnicas y ciclicas altas, permitiendo su
uso en articulaciones de hombro, cadera, rodilla y tobillo, soportando ciclos de carga y
descarga con una resistencia comparable al acero, pero con la ventaja de contar con una
densidad significativamente menor.

Ademas de proveer resistencia los implantes de titanio proporcionan una fijacion
secundaria favorable a medida que ocurre la dseointegracion. A pesar de que la aleacion es

mas rigida que el hueso humano, su modulo de la elasticidad es mas bajo que el del acero
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inoxidable, esto permite que el hueso nativo reciba el estimulo mecénico sin debilitarse. La
aleaciéon no es solo biocompatible si no que también es bioactiva, las células dseas
(osteoblastos) tienen la capacidad de proliferar en la superficie del titanio; fusionando

mecanicamente el implante.

2.2 Deformacion plastica en aleaciones a +

2.2.1 Mecanismos de deformacion

En esta aleacion, el mecanismo que gobierna la forma en la que el material se deforma
es una combinacion de interacciones entre las estructuras cristalinas existentes: la fase “a”
(HCP) y la fase “B” (BCC).

Las dislocaciones equivalen a defectos diminutos en la red cristalina, el deslizamiento
de dislocaciones permite el cambio de forma permanente. En esta aleacion, ocurre
principalmente dentro de la fase a dentro de sistemas de deslizamiento; existen sistemas con
mas preferencia que otros, el titanio o tienen una estructura HCP, la facilidad de
deslizamiento depende de la relacion entre la altura del hexagono (c) y el ancho de su base
(a). En el titanio esta relacion geométrica hace que la distancia entre los &tomos en los planos
laterales (prismaticos) sea la mas favorable para el movimiento [27].

El aluminio en la aleacion es un estabilizador de la fase a, como se menciond
anteriormente, pero este también tiene un efecto en las propiedades mecanicas del material.
El radio atomico del aluminio es menor que el del titanio, por lo que su inclusion modifica
ligeramente el espaciamiento interatomico en la aleacion. Como consecuencia el parametro
“c”, que se refiere a la altura del hexagono, disminuye més rapido que el parametro “a”, la
base del hexdgono a medida que la concentracion de aluminio aumenta.

Este efecto causa un aumento general de la resistencia de la aleacion, conferido por
la reduccion del espaciamiento, la cual crea distorsiones locales que actiian como obstaculos
para el movimiento de dislocaciones. A pesar de esto la aleacidon mantiene su preferencia por
el deslizamiento prismatico, ambos efectos permiten que la aleacion tenga la capacidad de
deformarse antes de la fractura [28] [29].

Dentro de los sistemas de deslizamiento, en el titanio grado V, el sistema prismatico

es el que requiere la menor cantidad de energia para mover dislocaciones a través del cristal
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hexagonal, por ello, la mayoria de la deformacién ocurre en este. Los sistemas basales
ocurren en la base superior e inferior del hexdgono y son necesarios para que el material logre
deformarse de manera uniforme. Por tltimo los sistemas piramidales, se mueven a través del
eje “c” y requieren de 3-4 veces mas esfuerzo para activarse, sin ellos, el material no se podria
estirar en todas direcciones y se fracturaria de manera instantanea. [30] [31]

De igual manera la microestructura del material haciendo referencia a su arreglo de
fases, determina que tanto y que tan rapido viajan las dislocaciones. La microestructura
equiaxiada (granos esféricos), tienen una longitud de deslizamiento corta, donde las
dislocaciones “chocan” con un limite de grano muy rapido (cada 5-10 pm). Causando que
los esfuerzos se distribuyan a través de miles de granos de menor tamafio, induciendo una
ductilidad alta [32] [33].

Cuando el deslizamiento de dislocaciones es bloqueado, el cristal puede “voltearse”
en una imagen especular conocida como “macla”. En el Ti-6Al-4V este mecanismo es menos
comun a comparacion con el titanio puro ya que el aluminio favorece el deslizamiento sobre

el maclado [34] [33].

2.2.2  Endurecimiento por deformacion

En el Ti-6Al-4V el endurecimiento por deformacion es el fenémeno por el cual el
material aumenta su resistencia conforme se deforma plasticamente, esto ocurre cuando el
metal sufre deformaciones por encima de su limite eldstico. Mediante la evolucion de la
densidad de dislocaciones y su interaccion con los obstaculos microestructurales como
limites de grano, precipitados, solutos, etc, el material mejora su capacidad de resistencia a
la fractura [35].

A medida que el metal se deforma, se generan nuevas dislocaciones, las cuales se
desplazan a través de los sistemas de deslizamiento (prismatico, basal y piramidal). Estas
dislocaciones atraviesan el material al interactuar entre si, se multiplican, aumentando la
dureza del material; se forman redes de dislocaciones que actian como barreras [36]. Para
que la deformacion pueda continuar, se requiere un esfuerzo mayor para superar los defectos
que impiden el paso de las dislocaciones [37].

La capacidad de endurecimiento del material es influenciada por la morfologia de las
fases. La microestructura bimodal presenta la mayor tasa de endurecimiento por

deformacion, debido a que la deformacion se reparte entre los granos de o primaria y la matriz
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de o secundaria transformada, la fase primaria son los granos mas blandos y por ende se
deforman primero, la fase secundaria es mas dura y por ende la interaccion de ambas crea
una compatibilidad de deformacidén mas compleja capaz de retrasar la fractura. Mientras que
la microestructura equiaxial muestra un endurecimiento uniforme y sostenido debido a que
el camino libre medio cinético (L) de una dislocacion esta limitado por el didmetro de grano

(d). De acuerdo con el modelo de Kocks-Mecking, la tasa de acumulacion de dislocaciones

d . . . N
(ﬁ) es inversamente proporcional a “L”, debido a que “L” es extremadamente pequeino (5-

10 pm), la tasa de almacenamiento de dislocaciones aumenta de manera significativa [32]
[38][39].

El exponente de endurecimiento por deformacion no es constante, si no que cambia
a medida que la tasa de deformacidon se modifica y tiene una dependencia lineal con la
densidad de dislocaciones, es decir, si la densidad de dislocaciones se reduce la tasa de
deformacion disminuye de igual manera. Cuando la tasa de deformacion es lo
suficientemente alta, predomina la densidad de dislocaciones y esta es capaz de conferir

endurecimiento por deformacion [35].

Matematicamente, la ecuacion de Hollomon que describe la curva de tension-
deformacion real de un metal en su fase de deformacion plastica.

o= K-€™, donde se relaciona la tension verdadera (o) con la deformacion
verdadera (€) mediante el coeficiente de resistencia (K) y el exponente de endurecimiento
(n) [40]. En el Ti-6Al-4V el valor de (n) es relativamente bajo entre 0.05 — 0.15. este
exponente disminuye al aumentar la velocidad de deformacion (sensibilidad de tasa de
deformacion) y disminuye drésticamente con la temperatura , ya que temperaturas altas
facilitan la eliminacion de dislocaciones [35] [41].

En comparacién con otras aleaciones el Ti-6Al-4V tiene una capacidad de
endurecimiento limitada. Cuando el esfuerzo alcanza un punto critico donde el
endurecimiento ya no puede compensar la reduccion de area, ocurre el “necking”, un
fenémeno de deformacion plastica localizada, el material sufre un adelgazamiento drastico

en una zona especifica antes de la fractura [38] [35].
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2.2.3  Generacion de dislocaciones y defectos cristalinos

En la aleacion se encuentran dislocaciones preexistentes debido a la historia térmica
y de procesamiento del material, adicionalmente se generan dislocaciones masivas bajo la

aplicacion de un esfuerzo cortante.
2.3 Fatiga en la aleacion Ti-6Al-4V

2.3.1 Mecanismos microestructurales de iniciacion de grietas

La iniciacion de grietas en el Ti-6Al-4V bajo cargas mecanicas, estd gobernada por
configuraciones cristalograficas y morfoldgicas especificas a microescala.

El mecanismo transgranular es el més aceptado para la iniciacion de grietas bajo
fatiga de bajo ciclo y alto ciclo, esta ocurre dentro de los granos de la fase primaria a [42].
Bajo cargas ciclicas, las dislocaciones se deslizan a lo largo de planos cristalograficos con un
alto factor de Schmid, estos granos estan orientados en un angulo 6ptimo de 45° respecto a
la fuerza, donde casi toda la fuerza externa se aprovecha para deslizar los atomos. Esto genera
bandas de deslizamiento persistentes (PSBs) que emergen a la superficie, creando micro
relieves como intrusiones (valles) y extrusiones (crestas) [43] [44].

A pesar de que tedricamente el deslizamiento prismatico es geométricamente mas
facil, se ha reportado que la fractura final por formacion de facetas ocurre
predominantemente en planos basales [42].

En microestructuras bimodales las fronteras que dividen las fases o (HCP) y B (BCC)
son sitios preferenciales para el inicio de microgrietas. La fase P tiene mas sistemas de
deslizamiento activos y es mecanicamente mas blanda a nivel microscopico que la fase a. La
fase B tiene mas ductilidad por lo cual bajo deformacion mecénica esta fase exhibe mayor
capacidad de deformacidn plastica, generando un gradiente severo de deformacion en la
interfaz a/P [45] [46]. Debido a la diferencia de deformacion entre las fases se produce una
acumulacion de dislocaciones en la interfaz o/f, resultando en concentraciones locales de
esfuerzo. Cuando estas tensiones superan la resistencia de la interfaz, ocurre una descohesion
localizada en el material, esto da origen a una microgrieta, la cual posteriormente se propaga

hacia un grano vecino a [46] [47].
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2.3.2 Influencia de la microestructura en la resistencia a fatiga

La morfologia microestructural del Ti-6Al-4V cuenta con caracteristicas que retrasan
la nucleacion de las grietas por fatiga, sin embargo estas mismas son las menos efectivas para
impedir su propagacion. La vida a la fatiga de esta aleacion esta principalmente influenciada
por el arreglo espacial de la distribucion de las fases a y f.

La microestructura equiaxial, consiste de granos esféricos finos de fase o embebidos
en una red continua intergranular de fase . Esta cuenta con una resistencia de iniciacion de
grieta excelente, debido a que tienen un tamafio de grano que reduce la distancia de
deslizamiento (L) de las dislocaciones. Esto se traduce a que a una distancia de deslizamiento
mas corta esto limita el numero de dislocaciones que pueden amontonarse contra un limite
de grano, este efecto minimiza la concentracion de estrés local, retrasando la formacion de
PSBs, extrusiones/intrusiones y nucleacion temprana de grietas. Pero esta microestructura
tiene una resistencia de propagacion pobre, una vez que se forma una microgrieta, esta se
encuentra un camino en el cual su microestructura es uniforme e isotropica, por lo cual la
grieta se enfrenta a una minima resistencia geométrica, ya que atraviesa una linea
relativamente recta perpendicular al eje de tension, estos factores resultan en una tasa de
crecimiento de grieta alta [42] [45].

En comparacion con las microestructura completamente lamelar que cuenta con una
resistencia de iniciacion de grieta muy pobre debido a que las dislocaciones se pueden
deslizar ininterrumpidamente a través de la colonia entera de placas paralelas. Pero cuenta
con una resistencia de propagacion de grietas excelente donde la estructura lamelar
desacelera una grieta activa cuando una grieta choca con una colonia lamelar orientada en

una direccion diferente es forzada a cambiar de direccion [42] [45].

2.3.3 Comportamiento en alto y bajo numero de ciclos

El comportamiento de la aleacion cambia drasticamente entre la fatiga de alto ciclo
(HCF) y la fatiga de bajo ciclo (LCF) debido al tipo de deformacién y el mecanismo
dominante de la falla.

En HCF el material trabaja con esfuerzos bajos a un gran niimero de ciclos, en esta
condiciones el comportamiento general del material es elastico, no ocurre deformacion

plastica  macroscopica. Por otra parte, a nivel microscopico se pueden presentar
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deformaciones localizadas dentro de los granos que tienen orientaciones cristalograficas
favorables. Por lo cual, la mayor parte de la vida a la fatiga se consume en la etapa de
iniciacion de grietas, una vez que la grieta se nuclea, su propagacion hacia la fractura final
ocurre rapidamente [42].

En LCF el material se somete a esfuerzos elevados a un nimero relativamente bajo
de ciclos (<10%). En este caso la aleacion puede deformarse plasticamente a nivel
macroscopico, ya que los esfuerzos aplicados exceden el limite de fluencia, la nucleacion de
grietas inicia rapidamente. Por lo cual la resistencia a fatiga en LCF depende principalmente

de la capacidad del material para frenar la propagacion de las grietas [45].
2.4 Influencia de la pre deformacion plastica en el comportamiento a la fatiga

2.4.1 Efecto de la densidad de dislocaciones

La deformacion plastica previa aumenta la densidad de dislocaciones dentro de los
granos o de la aleacion y pasa de un estado con baja densidad de defectos a una condicion
altamente saturada, lo que afecta directamente el comportamiento a la fatiga de la aleacion.
En HCF el aumento de dislocaciones causa que estas interaccionen entre si generando
endurecimiento, esto dificulta el movimiento de nuevas dislocaciones durante las cargas
ciclicas. Por este efecto la formaciéon de PBSs se retrasa al igual que la iniciacién de
microgrietas superficiales y se aumenta el limite de fatiga del material. Por el contrario en
LCF la deformacién plastica sometida a cargas elevadas causa que la densidad de
dislocaciones se vuelva inestable; durante los ciclos las dislocaciones pueden anularse entre
si mediante procesos de recuperacion dinamica, provocando localizacion de deformacion y
favoreciendo la formacion de micro vacios, los cuales aceleran el dafio a la pieza reduciendo

la vida a fatiga [42].

2.4.2 Modificacion de la microestructura

Modificaciones en la microestructura controlan la vida a la fatiga ya que influencian
las etapas de iniciacion y propagacion de grietas. Deformaciones moderadas incrementan la
densidad de dislocaciones y crean nudos de las mismas, esto resulta en un endurecimiento
por deformacion, la cual tiene el efecto de limitar el movimiento de nuevas dislocaciones
durante las cargas ciclicas. Esto retrasa la iniciacion de grietas por fatiga mejorando su

resistencia en HCF [48]. Posterior a la pre deformacion si la pieza es sometida a LCF con
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cargas altas, la red densa de dislocaciones se puede reorganizar en celular o sub granos, este
efecto causa que el material se suavice ciclicamente, acelerando la propagacion de grietas

[49].
2.4.3 Influencia de la deformacion plastica en el comportamiento electroquimico

Una de las propiedades mas reconocidas de la aleacion es la capacidad de formar una
pelicula pasiva la cual le confiere excelente resistencia a la corrosion, la deformacion plastica
tiene un efecto limitante en la formacion de esta capa. La deformacion crea defectos internos
e incrementa de manera significativa la densidad de vacancias de oxigeno (donadores) dentro
de la capa de oxido pasivo. La capa al tener mas defectos es mas permeable y esta mas
expuesta al ataque electroquimico de iones [50].

Adicionalmente, la deformacion tiene un efecto desestabilizante en la termodinamica
de la aleacion. Al generar la deformacion el material se endurece y acumula una cantidad
significativa de defectos cristalinos (dislocaciones) en la matriz tanto de la fase a, como la
fase B. La acumulacion aumenta la energia libre superficial del material, esto hace que el
potencial de circuito abierto sea mas activo o negativo ya que lo vuelve termodinamicamente
mas reactivo [51]. La alteracion del comportamiento electroquimico causa que la capa de
TiO, tarde mas tiempo en estabilizarse y en pruebas de potencial de circuito abierto (OPC)
oscile de forma inestable, esto se puede interpretar como la formacidon de una capa de 6xido
no uniforme, donde la pelicula se rompe localmente debido a las tensiones internas y se

vuelve a pasivar continuamente [52]
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Capitulo 3 . Materiales y Métodos

3.1 Preparacion de muestras

Se obtuvo la aleacion como barras de titanio, se inicio el disefio de la geometria de
las probetas que seran sometidas a pruebas. Estas cumplen con las especificaciones de la ISO
14801, la cual se uso como referencia para la validaciéon de los ensayos de fatiga. Las
muestras tienen una longitud de entre 19.5 — 20 mm, un cuello con didmetro de 2 mm y una
base de 4 mm de didmetro. El disefio de esta probetas se realizd6 en SolidWorks y
posteriormente se maquinaron en torno, de las barras adquiridas se maquinaron 22 probetas

que fueron utilizadas durante el proceso de experimentacion (Img 1.).

-

4

Imagen. 1 A) Diserio preliminar de las muestras, B) Muestras maquinadas

3.2 Aplicacion de deformacion plastica

Para mejorar la reproducibilidad en la deformacion plastica de las probetas, se cred
una guia de madera que indica los 30° necesarios para la deformacion de las muestras hasta
ese punto, la angulacion de las probetas se escogioé tomando en cuenta la ISO 14801. La
deformacion pléstica de las probetas se realizé con el método de palanca con un punto de

apoyo (Img. 2.).
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Imagen. 2 Muestra pre deformada con angulacion 30 grados.

3.3 Caracterizacion microestructural

La caracterizacion microestructural de la aleacion fue evaluada mediante SEM , se
selecciond una probeta la cual fue montada en baquelita utilizando una montadora
metalografica de montaje en caliente, con el fin de facilitar su manipulacion durante el
desbaste y pulido (Img 3.).

Posterior al montaje se realizé una secuencia de desbaste progresivo, ya que el titanio
es un material sensible a la deformacion superficial. Este se realizo utilizando lijas de carburo
de silicio 240, 320, 400, 600, 800, 1200, 2000 y 4000; entre cada cambio de lija se giro la
muestra 90° y el tiempo aproximado de desbaste por lija fue de 1 min con el fin de eliminar
completamente las rayas de la lija anterior. Posteriormente se realizoé un pulido con pasta de
diamante para eliminar la capa deformada del titanio. Seguido se selecciond el reactivo de
Kroll para el ataque quimico con el fin de revelar la microestructura o + 3 del Ti-6AI-4V de
la muestra, el reactivo se compone de 2 ml acido fluorhidrico, 6 ml de 4cido nitrico y 92 ml
de agua destilada, la superficie pulida de la muestra se froté con un hisopo empapado del
reactivo por 10 segundos, se enjuago con agua y alcohol para dejarse secar y realizar su

analisis en SEM.

Imagen. 3. Pieza montada para su caracterizacion microestructural
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3.4 Analisis de Microdureza

Se realiz6 el anélisis de micro dureza de Vickers que permite medir dureza en fases
individuales con el objetivo de hacer un mapeo de dureza de la seccion pre deformada de la
muestra, por ser punto de acumulacioén de esfuerzos residuales. La probeta fue montada en
baquelita y se realiz6 un desbaste progresivo con lijas de carburo de silicio de 320, 500, 600
800, 1200, 2400, 4000, en cada cambio de lija se gir6 la muestra 90° y el tiempo entre cada
lija fue de 1 minuto (Img. 4).

Imagen. 4. Probeta montada en baquelita durante el proceso de desbaste

El anélisis de microdureza de Vickers se realizo en el doblez cdncavo de la probeta
en la seccion central de la misma. El mapeo de microdureza se realizo creando un grid en la
superficie con un espaciamiento entre indentaciones de 200 um (IL.5.). Para el ensayo se tomo
en cuenta la ISO 6507-1, donde se mantuvo un espaciamiento de mas de tres veces el valor
de la diagonal, se utiliz6 una carga de HV0.5 (500 gf) durante 15 segundos. Esto nos permite
analizar el efecto de la deformacion en la dureza considerando el aumento de dislocaciones

y el efecto de endurecimiento superficial por deformacion.

Imagen. 5 Indentaciones Vickers en la probeta

Se realizaron 51 indentaciones en la superficie con el fin de obtener el promedio de

estas y evaluar en qué zonas la pieza cuenta con una mayor dureza.
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3.5 Ensayos Electroquimicos

3.5.1 Medicién de potencial de circuito abierto

Las propiedades electroquimicas de las muestras de Ti-6Al-4V se evaluaron mediante
ensayos de potencial de circuito abierto, en este se mide el potencial del material en el cual
no hay un flujo significativo de corriente en el circuito externo y permite que el material se
corroa libremente.

Previo al ensayo las muestras fueron limpiadas con alcohol y agua destilada,
posteriormente se realizd la preparacion de las muestras. Se utilizé cable de cobre para
asegurar la conductividad de la muestra, se coloco el cable sobre la muestra y se pinto sobre
esta conexion con pintura de plata para aumentar la conductividad; se utiliz6 pegamento para
reforzar la union del cable con la muestra y se envolvid en una capa delgada de Parafilm

(Img.6).

———

Imagen. 6. Muestra para ensayo electroquimico

A esta configuracion se le agrego resina, con el fin de mejorar el aislamiento del cable
de cobre con el ambiente externo. La resina cubre desde la base de la pieza hasta el punto de
conexion entre el cuello y la base, dejando solo el area del cuello expuesta, siendo esta la

parte del anélisis de interés (Img.7).

L ———

Imagen. 7. Configuracion final de la muestra para ensayo electroquimico

La resina se dejo secar durante 10 min y se cubrio con dos capas de pintura aislante

(G371 Lacomit Varnish), el area cubierta por la resina al igual que el cabezal de la probeta.
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La solucion electrolitica utilizada fue PBS (Phosphate Buffered Saline), manteniendo
una temperatura de 37° para simular condiciones fisiologicas, se utilizé6 como referencia el
electrodo Calomel saturado mientras que el electrodo de Platino se utilizd como
contraelectrodo. Con esta configuracion se evalud el area expuesta del material que
correspondi6 unicamente al area del cuello de la muestra con un didmetro de 2 mm y una
longitud de 6.5 mm, equivalente a un 4rea de exposicion de 0.5655 cm?2. Se evaluaron un
total de 6 muestras (n = 6).

Inicialmente se registrd el potencial de circuito abierto (OPC) con un potenciostato
durante 60 min, con el fin de permitir la estabilizacion del sistema y la formacion de la capa
pasiva del material en el medio electrolitico. El potencial fue monitoreado como funcion del

tiempo hasta alcanzar un valor estable.

3.5.2 Ensayos de polarizacion potenciodinamica

Posterior a la medicion de OCP, se realizo el ensayo de polarizacidon potenciodinamica
en un rango de potencial de -2V a 2V respecto al electrodo de referencia con una velocidad
de barrido de 0.002 V/s. Durante el ensayo se registré la densidad de corriente en funcion al

potencial aplicado, obteniendo las curvas de polarizacion del material (Img .8.).

Imagen. 8. Set up experimental usado en el ensayo.
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A partir de las curvas obtenidas se determinaron los pardmetros electroquimicos
caracteristicos del Ti-6Al-4V, incluyendo el potencial de corrosion (Ecorr), densidad de
corriente (J) y la tasa de corrosion del material en solucion PBS a 37°C, esta tltima se calculd
usando la densidad de corriente de corrosion obtenida por extrapolacion de Tafel. Para los
calculos se considero la densidad del Ti-6Al-4V con valor de 4.43 g/cm3y el peso equivalente
fue calculado utilizando como referencia el método descrito en la ASTM G102, considerando
Ti (90 wt%, valencia 4), Al (6 wt%, valencia 3) y V(4 wt%, valencia 5), el peso equivalente
calculado fue de 11.9 g/mol. Ambos ensayos fueron realizados utilizando el programa

NOVA, en conjunto con el potenciostato Multi Ba (Img. 9).

Imagen. 9. Potenciostato AUTOLAB modelo PGSTAT302N
(Metrohm)
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3.6 Ensayos de Fatiga

3.6.1 Tipo de ensayo

Para los ensayos de fatiga se utilizdo una maquina de aplicacién de cargas ciclicas
MASTIC-FIME 1, con direccion de carga uniaxial con una frecuencia de 1.366 Hz, que
alcanza los 118,000 ciclos en 24 horas, llegando al 1,000,000 de ciclos en 8 dias (Img.10) La
configuracion de la maquina permite el analisis de dos muestras de las misma carga de
manera simultanea.

Tomando en cuenta el tamafio de la muestra, su configuracion en el portamuestras y
los parametros de la maquinaria utilizada se tom6 como referencia la ISO 14801 para el

analisis de falla de la muestra.

Imagen. 10. Maquina de aplicacion de cargas

3.6.2 Parametros de carga

Para la obtencion de los parametros de carga se utilizo la herramienta SolidWorks, en
esta se creo un modelado de la pieza, se selecciond el Ti-6Al-4V como material para
posteriormente realizar un andlisis de esfuerzos con el fin de obtener la carga en la que la
pieza llega a la fractura. La maquina de fatiga no mide directamente el esfuerzo, por lo que
este fue calculado a partir de un analisis de esfuerzos utilizando la herramienta de Solid
Works. En la cual se modelaron las muestras deformadas y no deformadas utilizando las
medidas de las muestras originales y se les aplicaron diferentes cargas con la intencion de
acercarnos al valor de limite elastico de la muestra, para la aleacion empleada es de 882 MPa,
la muestra més cercana a ese valor fue tomada como el 100% de la carga y se utilizé como
base para medir los porcentajes de 80%, 50% y 40% , los cuales fueron los utilizados para la

aplicacion de cargas en la maquina de fatiga. En Solid Works se tomd como referencia el
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valor del Von Misses Stress, el cual es un valor escalar utilizado para determinar si el material

cede o se deforma bajo cargas multiaxiales, representado en la seccion donde las piezas

tienden a fracturarse. A continuacion se muestran los modelos de las piezas en las dos

configuraciones, al igual que los andlisis de esfuerzos utilizados para establecer las cargas de

las pruebas de fatiga (Img.11).

Para las muestras sin deformacion se utilizé la carga de 16.5 kg como el 100% a partir

de la cual se obtuvieron los valores del 80% equivalente a 13.5 kg, 50% equivalente a 8.5 kg

y el 40% equivalente a 6.5 kg (Tabla 1).

|Name Minimum Maximum
Volume 149.76 mm~3

Mass 0.000663439 kg

|Von Mises Stress |0.0278844 MPa 798.705 MPa
Name Minimum Maximum
Volume 149.76 mm~3

Mass 0.000663439 kg

Von Mises Stress |0.0107157 MPa 430.628 MPa
Name Minimum Maximum
Volume 149.76 mm~3

Mass 0.000663439 kg

Von Mises Stress |0.00803676 MPa 322.971 MPa

Imagen. 11. Resultado del andlisis de esfuerzos de la muestra sin deformacion.

Los equivalentes de las cargas se pueden observar en la siguiente tabla.

Tabla 1. Resultados de esfuerzos obtenidos (MPa) en base a la carga aplicada en muestras sin deformacion.

Muestras sin deformacion

Carga (kg) Esfuerzo (MPa)
13.5 798
8.5 430
6.5 322
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Para las muestras con deformacion se utilizo la carga de 20 kg como el 100% a partir
de la cual se obtuvieron los valores del 80% equivalente a 16.5 kg, 60% equivalente a 12.5

kg y el 40% equivalente a 10.5 kg.

|Name Minimum Maximum
\Volume 202.083 mmA3

Mass 0.000911396 kg

Von Mises Stress |3.14626 MPa 1424.82 MPa

Name |Minimum Maximum
Volume |202.083 mm~3

Mass 10.000911396 kg

Von Mises Stress 12.39857 MPa 1086.43 MPa

Name Minimum Maximum
Volume 194.261 mm~3
Mass 0.000860578 kg
Von Mises Stress |0.529842 MPa 805.29 MPa

Imagen. 12. Resultado del andlisis de esfuerzos de la muestra defdrmada

Los equivalentes de las cargas se pueden observar en la siguiente tabla.

Tabla 2. Resultados de esfuerzos obtenidos (MPa) en base a la carga aplicada en muestras deformadas.

Muestras con deformacion
Carga (kg) Esfuerzo (MPa)
16.5 815
12.5 695
10.5 580

Para cada porcentaje de carga se realizaron dos muestras representativas con el fin de

obtener un promedio del numero de ciclos soportados por carga hasta la falla (n=12).
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3.6.3 Preparacion de Muestras

Tomando la ISO 14801 como referencia las muestras sin deformacion se montaron

en la configuracion dictada por la norma (Img.13).

Imagen. 13 Aplicacion de carga acorde a la ISO14801

Para obtener esta configuracion, las muestras sin deformacion fueron montadas en un
portamuestras de acero con angulacion de 30° similar al mostrado en la Ilustraciéon 11, el
portamuestras cuenta con un agujero central de 20 mm de profundidad. Se realizdé una
configuracion con el fin de que la muestra se pudiera posicionar en ese espacio central, donde
se utilizaron tubos de PBC con diametro de 5.5 mm y longitud de 20 mm en estos la muestra
era embebida en plastilina epdxica hasta la parte superior de la base, antes del inicio del

cuello de la muestra. Esto se realizd para asegurar la estabilidad de la pieza. (Img. 14),

(Img.15).
)

Imagen. 14. Configuracion para probeta dentro del porta muestra

Imagen. 15. Configuracion final para ensayos de fatiga en muestras sin deformacion.
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En cuanto a las muestras deformadas, se disefid6 un molde para porta muestras
cilindrico el cual posteriormente se imprimié en 3D con PLA. Se llend de resina epoxica
utilizando las medidas del portamuestras de acero, cuenta con un agujero central replicando
las medidas del porta muestras base, con la distinciéon de que este no tiene angulacion.
Logrando asi la comparabilidad matematica entre las configuraciones de ensayo. Se utilizd
la misma configuracion utilizada para el portamuestras de acero para la estabilidad de las

muestras (Img 14).

3.6.4 Obtencidon de Curvas S-N

La curva S—N se construy¢ graficando el esfuerzo aplicado (S) en funcion del namero
de ciclos a la falla (N) en escala logaritmica, siguiendo el modelo de la Curva S-N, que
permite representar la vida a fatiga del material.

Para cada muestra se registro:

- carga aplicada
- esfuerzo calculado
- numero de ciclos a la falla

Posteriormente, los datos se graficaron en una escala semilogaritmica (o vs log N),
obteniendo la curva S-N del titanio grado V. Esta curva permite determinar el
comportamiento del material frente a cargas ciclicas y estimar su limite de fatiga, definido
como el esfuerzo méximo que el material puede soportar sin fallar para un niamero elevado

de ciclos.

39



Capitulo 4 . Resultados y Discusion

4.1 Caracterizacion microestructural

La caracterizacion microestructural del material base sin tratamiento térmico previo
se realizd en un microscopio optico. En la Imagen 16 se puede apreciar la microestructura
bifasica de la aleacion Ti-6Al-4V. La cual se conforma de granos o aglomerados con
apariencia redondeada apreciados es las zonas grises, entre los granos alfa se puede distinguir

la fase B con un color mucho mas oscuro.

Imagen. 16. Imagen de microestructura de la aleacion Ti-6A1-4V en Microscopio dptico 50x
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4.2 Micro dureza

En la imagen 17 se muestra la distribucion de la micro dureza de Vickers en un mapa
de colores representativo de la muestra, se realizaron 51 indentaciones para conformar la
matriz de la pieza, el promedio de HV de la muestra en esta zona es de 398 HV, lo cual
corresponde a valores tipicos de dureza para piezas de esta aleacion con deformacion. En el
se puede observar como los valores mas altos de dureza se concentran en la periferia de la
pieza donde las zonas exhiben valores por encima de 420 HV, mientras que a medida que las
mediciones se acercan al centro de la pieza, los valores van disminuyendo con valores en un
rango de 380 — 395 HV; esto sugiere la presencia de un gradiente asociado con deformacion
pléstica localizada y efectos de endurecimiento superficial (Img. 17). Debido a que posterior
a la deformacion, las zonas mas cercanas a la periferia ya sufrieron una deformacion pléstica
permanente, donde la acumulacion de dislocaciones aport6é dureza al material. Mientras que
la zona al centro de la pieza aun tiene comportamiento elastico, por lo cual los valores son
menores y estos valores se encuentran ligeramente elevados en comparacion con valores de

dureza normales para superficies no deformadas de la aleacion.
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Imagen. 17. Mapa de colores de la micro dureza de la zona ensayada
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Se realizd un andlisis comparativo con una muestra sin deformacion donde se
realizaron cinco indentaciones, con estas se calculd el promedio de dureza de la superficie
del material, en la siguiente tabla se pueden visualizar los valores obtenidos en el ensayo

(Tabla. 3).

Tabla 3. Indentaciones realizadas en la muestra sin deformacion.

No. De Indentacion Ly L, HV
1 50.87 48.23 377
2 49.33 47.08 379
3 51.05 49.53 366
4 49.47 49.67 377
5 50.89 49.07 371

Los resultados de microdureza muestran valores consistentes de las indentaciones
evaluadas, mostrando una respuesta mecanica homogénea en la superficie. Se realiz6 el
promedio del rango de valores de 366- 379 HYV, el cual fue de 374 HV, este valor concuerda
con la dureza tipica reportada para la aleacion a + . Las diagonales presentaron diferencias
pequefias, lo cual garantiza que las indentaciones se realizaron de manera correcta. Por lo
cual las variaciones pequefias de dureza en la muestra sugieren una microestructura
relativamente uniforme y homogénea en la region evaluada indicando una alta resistencia

mecanica caracteristica de la aleacion.

42



4.3 Ensayos electroquimicos

Posterior a la realizaciéon de los ensayos potencioestiticos, se obtuvieron las

siguientes curvas de potencial de circuito abierto después de la estabilizacion del material.

——1ESF_DEF_M1
——2ESF_DEF_M3

0.2 ——3ESF_DEF_M7
—— 1ESF_NODEF_M5
——2ESF_NODEF_M9
——3ESF_NODEF_M12

0.1

WE(1).Potential (V)

0.4
0 2000 4000 6000 8000 10000

Time (s)

Imagen. 18 Curvas de potencial de corrosion en condiciones de circuito abierto (EOCP) de las
muestras

En la grafica mostrada en la Imagen 18, se puede observar como las curvas de las
muestras no deformadas son significativamente mas estables, presentan pocas fluctuaciones
y se estabilizan con mads rapidez. Esto nos indica una menor actividad corrosiva, debido a
una superficie electroquimica mas estable y la formacion de una capa de 6xido relativamente
uniforme. Por otra parte las curvas de las muestra deformadas se encuentran en rangos de
potencial mucho mas negativos, donde se presentan oscilaciones fuertes y caidas de potencial
bruscas, en especial la curva cerca de -0.37 V, que muestra una actividad electroquimica
significativa.

La deformacion plastica introdujo dislocaciones en el material y posiblemente

defectos superficiales, los cuales afectan de manera negativa la formacion de la capa pasiva
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de TiO,, lo que puede resultar en una repasivacion mas lenta y menos uniforme en la

superficie del material

A partir de los resultados mostrados en la grafica se obtuvieron los siguientes valores
de OCP posterior a la estabilizacion del material. Donde un OCP mads negativo nos puede

indicar una susceptibilidad mayor a la corrosion en la solucion

Tabla 4. Valores obtenidos de OCP

Tipo de Muestra OCP (V)
Muestra deformada -0.141+0.091
Muestra no deformada -0.115+0.041

Adicionalmente se realizaron ensayos potenciodindmicos donde se obtuvieron curvas

de potencial de corrosion en condiciones de circuito abierto de las muestras.

1.0E+00
1.0E-01
1.0E-02
1.0E-03
1.0E-04

1.0E-05

1.0E-06 —— 1ESF_DEF_M1

——— 2ESF_DEF_M3

1.0E-07
——— 3ESF_DEF_M7

WE(1).Current (A)

1.0E-08 —— 1ESF_NODEF_M5

1.0E-09 ——— 2ESF_NODEF_M9

—— 3ESF_NODEF_M12
1.0E-10

-2.5 -2 -1.5 -1 -0.5 0 0.5 1 1.5 2 2.5
1.0E-11

Potential applied (V)

Imagen. 19. Curvas de potencial de corrosion en condiciones de circuito abierto (EOCP) de las muestras
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En la grafica de la Imagen 19, se observa la region catddica (rama izquierda), donde
a potenciales negativos ocurre una reduccion electroquimica y la corrientes disminuye
gradualmente. La region pasiva se encuentra cerca de los -0.5 V donde la corriente cae
drésticamente, en la aleacion esta caida brusca se interpreta como la formacion de la pelicula
pasiva de o6xido.

Las muestras no deformadas presentan corrientes mas bajas, pasividad mas estable y
poca fluctuacion, lo que se interpreta como una mayor resistencia a la corrosion debido a una
mejor estabilidad pasiva, homogeneizacion de la capa de 6xido y menor disolucion metélica.
En cuanto a las muestra deformadas presentan corrientes mas altas, ruido electroquimico,
picos abruptos en la corriente y un notable aumento de corriente a potenciales mas altos; los
picos en la region de 1.3- 1.8V pueden indicar ruptura de la pelicula pasiva, por otra parte el
incremento de corriente en las muestras deformadas pueden indicar el inicio de
transpasividad acompanada de una oxidacion acelerada resultando en una mayor actividad

corrosiva en el material.

Se realizo la extrapolacion de Tafel de la cual se obtuvieron los parametros cinéticos

de corrosion: corriente de corrosion (I, ,el potencial de corrosion (E,,,,), densidad de la

Muestras Iorr(A) jeorr(WA/cm?) E orr (mV vs.
SCE)
Deformadas 424 x 1077 + 2.38 751 x 1077 +4.21 —0.331 £ 0.060
x 1077 x 1077
‘No | 139x1077+1.12 247 x 1077 + 1,99 —0.468 £ 0.012
deformadas x 1077 x 1077

corriente (j.o+) Y velocidad de corrosion.

Tabla 5. Tabla comparativa de resultados de los ensayos potenciodinamicos

45



A continuacién se muestra la representacion comparativa de los valores encontrados

a partir de los ensayos realizados.

4.3.1 Corriente de Corrosion

icorr (A)

7.000E-07
6.000E-07
5.000E-07

4.000E-07

icarr (A)

3.000E-07

2.000E-07

1.000E-07

0.000E+00
ESF_DEF ESF_NO DEF

Muestras

Imagen. 20 Grafica comparativa de icorr

En la Imagen 20,se observa una diferencia significativa entre los valores de I, de
las muestras analizadas, donde se mide la corriente eléctrica total que se gener6 por el flujo
de electrones a causa de una reaccion oxidativa del metal. Esta se obtuvo por la extrapolacion
de las pendientes lineales de las zonas anddica y catodica en la extrapolacion de Tafel hasta
que se interceptaron. Un valor mads alto de /.., en las muestras deformadas, indica una tasa
de transferencia de carga mayor lo cual puede deberse a una formacion inadecuada de la capa
de didxido de titanio permitiendo un ataque continuo al material permitiendo que este se

corroa mas rapido en las muestras deformadas a comparacion con las no deformadas.
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4.3.2 Potencial de Corrosion

Ecorr (V)

0.000
-0.100
-0.200

-0.300

Ecorr (V)

-0.400

-0.500

-0.600
Muestras

Imagen. 21. Grafica comparativa de Ecorr

En la grafica se mide el potencial electroquimico de circuito abierto ( E,,-) donde
las velocidades de las reacciones de oxidacion y reduccion se igualan en la superficie del
metal y representa la tendencia del material a corroerse. Como se muestra en la grafica la
muestra deformada presenta un valor aproximado de -0.331V, mientras que la muestra sin
deformacion presenta un valor més negativo de aproximadamente -0.468 V, donde el valor
mas positivo de las muestras deformadas indica que es termodindmicamente mas noble y
por ende mas resistente a iniciar la corrosion en este medio mostrando una mayor estabilidad

termodinamica.
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4.3.3 Densidad de la Corriente de Corrosion

jeorr (A/cm?)
2.000E-06
1.800E-06
1.600E-D06
1.400E-D00
1.200E-D06
1.000E-D6
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4.000E-07
2.000E-07

0.000E+00
ESF_DEF ESF_MO DEF

Muestras

Imagen. 22. Grafica comparativa de jcorr

La gréfica de j.,, se muestra la densidad de la corriente de corrosion, la cual se
obtuvo dividiendo la corriente de corrosion (I.,,,-) entre el area de superficie expuesta de la
muestra el cual fue de 0.5655 cm? en la misma se representa la velocidad de la reaccion
quimica por unidad de superficie , donde la muestra deformada presentd un promedio de j.,
maés elevado de aproximadamente 7.512 X 1077 A/cm? a comparacion de la muestra sin
deformar que obtuvo un promedio de aproximadamente 3.6 X 1077 A/cm?. El valor
superior de j.,. de la muestra deformada indica una cinética de reaccion mas rapida que la
muestra sin deformacion, siendo esta 3 veces mayor que su contraparte, con lo cual se puede
inferir que aunque la muestra deformada sea mas noble y necesite una mayor cantidad de
estimulo energético para comenzar a disolverse una vez que esta reaccion inicia la muestra

deformada se corroe mas rapido.
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4.3.4 Tasa de Corrosion

Corrosion rate (mm/year)
0.0180
0.0160
0.0140
0.0120
0.0100
0.0080
0.0060

0.0040

Corrosion rate (mm/year)

0.0020

0.0000
ESF_DEF ESF_MNO DEF

Muestras

Imagen. 23. Grafica comparativa de TC

La tasa de corrosion se obtuvo a partir de j.,, aplicando la Ley de Faraday mediante

la siguiente relacion bajo la norma ASTM G102.

Jeorr XK XEW

Tasa de Corrosion = , utilizando los valores de las muestras se

obtienen las siguientes ecuaciones

2
TC = (3.27 x 103 mm - g/uA - cm - aiio) (L7522 S /)C(:;'% 9/ed)  nara  las

muestras deformadas

2
TC = (327 x 103mm - g/ud - cm - aiio) (&24%8 — /)6(7:113'959/9‘” , para las

muestras sin deformacion, que nos dan los siguientes resultados.
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Tabla 6. Resultados obtenidos a partir de la TC

Muestras Tasa de corrosion (mm/aiio)
Deformadas 0.0066%0.0037
No deformadas 0.002+0.0017

Estos resultados comprueban que la muestra sin deformar se corroe a una tasa menor
con una velocidad aproximada de casi 3 veces menos a comparacion de las muestras
deformadas. A causa de que en el ensayo se utilizé el PBS como medio la disruptura de la
capa pasiva del titanio permite la transferencia de carga con los iones CI™! en el medio, lo

cual acelera la pérdida fisica de masa en la muestra.

Adicionalmente se realizaron analisis estadisticos utilizando el software Minitab 16.
Se realizaron pruebas de normalidad previo a los ensayos comparativos, todas las variables
mostraron una distribucién normal (p > 0.05). Por lo cual se pudo continuar con la prueba de
t de Student para muestras independientes con el fin de comparar los parametros
electroquimicos (I;prr> Jeorrs Ecorr ) €ntre los grupos de muestras deformadas y no
deformadas, utilizando un nivel de significacion en p < 0.05.

Los resultados estadisticos no revelaron diferencias significativas entre los grupos
deformados y los no deformados, pero si se observo una tendencia en la que las muestras
deformadas presentaban valores de I.,,r, jeorr ¥ Una velocidad de corrosidn mayor a las
muestras no deformadas. Este comportamiento sugiere una actividad electroquimica elevada

acompanada de una capa pasiva con menor estabilidad en las muestras deformadas.
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Posterior a las pruebas electroquimicas se realiz6 un andlisis superficial en SEM, con

el fin de comparar las superficies de las muestras e identificar diferencias entre las mismas.

Imagen. 24 Superficie de muestras deformadas después de ensayos electroquimicos
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300 pm

Imagen. 25 . Superficie de las muestras sin deformacion después de los ensayos electroquimicos
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En las imagenes de SEM, se puede observar que la superficie se mantuvo
relativamente preservada, donde en las imagenes A y A.1, se observa una superficie uniforme
con solo defectos aislados. La capa de 6xido se mantuvo con buena estabilidad, donde el
efecto de corrosion no fue dominante. En contraste con las imagenes B y C que muestran la
presencia de regiones localizadas en la superficie, donde se muestran sitios de ataque
corrosivo. Estas areas se encuentran en sitios localizados, por lo que el mecanismo de
corrosion fue localizado; indicando una desestabilizacion de la capa pasiva seguida de una
disolucién localizada. La imagen de C.1 muestra una magnificacion en la cual es posible
observar una region con morfologia degradada e irregular, consistente con la actividad
electroquimica localizada y un comportamiento de capa repetitivo donde la capa sufria
eventos de ruptura y repasivacion, las cuales concuerdan con los resultados obtenidos de OCP
y curvas de polarizacion donde se observaron fluctuaciones.

Aunque de manera general la superficie mantuvo buena resistencia a la corrosion, por
la estabilidad presentada de la capa pasiva de didéxido de titanio, la degradacion local ocurrid
en mayor concentracion en areas de las muestras deformadas las cuales exhibieron una
actividad electroquimica mayor y una estabilidad de capa menor comparadas con las
muestras sin deformacion, donde es evidente que la superficie presento una cantidad menor
de ataques corrosivos ademas de que las regiones de corrosion localizada son de menor

profundidad
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4.4 Resultados de Fatiga

Tomando en cuenta las cargas aplicadas con el nimero de ciclos hasta la falla de cada

una de las muestras se obtuvieron las siguientes graficas S-N.

4.4.1 Muestras sin Deformacion

Para esta configuracion de muestras los valores obtenidos de los ensayos de fatiga

fueron los siguientes

Tabla 7. Numero de ciclos obtenidos en fatiga en cada muestra.

Carga (kg) No. Muestra No. Ciclos Esfuerzo (S) MPa
12.8 M1 34,440 798
12.8 M2 49,200 798
8.5 M3 2,301,000 451
8.5 M3 2,479,680 451
6.5 M5 5,479,680 340
6.5 M6 6,070,800 340

Curva S-N Ti-Al-4V SD

w
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[=]

y = 4530.3x 0162
R*=0.9811

Esfuerzo (MPa)
[ . en @ - oo
(=] (=] o (=] (=] (=]
(=] (=] (=] (=] (=] (=]
9
L]
°

[~
(=)
[=]

fury
(=)
[=]

0
0.00E+00 1.00E+06 2.00E+06 3.00E+06 4.00E+06 5.00E+06 6.00E+06 7.00E+06

Numero de Ciclos a la falla (N)

Imagen. 26. Curva S-N para las muestras sin deformacion.
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En la curva S-N podemos observar una curva tipica para la aleacion, donde es
evidente la relacion inversa entre el esfuerzo aplicado y el nimero de ciclos a la falla. Al
inicio la curva sufre una caida dréstica posterior a los dos puntos iniciales los cuales fueron
de mayor carga y se observo una fatiga de bajo ciclo, conforme disminuye el esfuerzo la vida
a la fatiga del material aumenta; este comportamiento es caracteristico de la region de fatiga
a alto ciclo en esfuerzos cercanos a los 340- 350 MPa donde alcanzo ciclos de vida superiores
a5 X 10°, lo que nos indica una buena resistencia a la fatiga y estabilidad microestructural.

Donde el material tuvo una mejor estabilidad microestructural, una distribucion de

esfuerzos méas homogénea y menor influencia de defectos superficiales.
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Se realizaron andlisis de SEM y se tomaron muestras representativas de las fractografias

obtenidas para su interpretacion.

LU I S S |
1.00mm |1

En laimagen 27 se observa el analisis fractografico por SEM. A) muestra la superficie
de fractura de la muestra sin deformacion ensayada con la carga de 12.5 kg, se observa la
zona general de la muestra donde se diferencian las zonas propagacion progresiva de grieta
por fatiga caracterizada por una superficie rugosa que avanza hasta el interior de la pieza y
la zona de fractura ductil identificada por la zona de apariencia “blanda”. B) se observa la
interfaz entre la zona rugosa donde se identifican las marcas de playa del avance de la fatiga,
hasta la zona donde las marcas convergen ocasionando la fractura del material, la cual se
presenta en el momento que la zona transversal de la muestra ya no es capaz de soportar la
carga aplicada. C) se observa la transicion de la velocidad de propagacion de una morfologia
mas rugosa y homogénea hacia una superficie mas irregular con deformacion local donde la

grieta se acelera previo a la fractura final. D) muestra la zona de fractura, donde se observa
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una morfologia altamente deformada de cavidades o “dimples” creada por sobrecarga, donde
se confirma que el mecanismo de falla fue por fatiga y la fractura final ocurri6 por

deformacion pléstica localizada.
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Imagen. 28. Analisis de SEM de la superficie de las muestras sin deformacion.

La imagen 28., muestra la superficie de las piezas con carga de 8.5 kg, las cuales
soportaron mas de dos millones de ciclos, estas muestras no llegaron a la fractura. Estas
muestras se realizo un corte prematuro para el analisis de propagacion de la fatiga. En las
imagenes observamos que la morfologia de la superficie de corte en ambas piezas
corresponde a dimples generados por deformacion plastica, la superficie de la muestra
mostraba una morfologia similar en todas las zonas. Por lo cual se infiere que en las piezas
no ocurrié una nucleacion de grieta y estas piezas eran capaces de soportar un nimero mayor

de ciclos de carga.
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4.4.2 Muestras Deformadas

Tabla 8. Numero de ciclos obtenidos en fatiga en cada muestra.

Numero de Ciclos a la Falla (N)

Imagen. 29. Curva S-N para las muestras deformadas.

Carga (kg) No. Muestra No. Ciclos Esfuerzo (S) MPa
16.9 M1 98,400 915
16.9 M2 137,760 915
12.5 M3 89,000 695
12.5 M4 3,070,080 695
10.5 M5 826,000 580
10.5 M6 6,361,600 580
Curva S-NTi-Al-4V D | = 208680105
1,000.00 R*=0.77
900.00 @
800.00 |
o 70000 | e °
e R Rt LIPSO U
’z\ 600.00 o e, 9
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Imagen. 30. Analisis de fractografia en SEM de la muestra deformada

En la imagen 30. Se observa el analisis fractografico por SEM. A) muestra la region
general de la superficie de fractura, en la cual se pueden apreciar la zona de propagacion de
fatiga en la cual la grieta avanza desde el borde derecho inferior de la pieza hacia el area
central de la pieza, en la cual se puede diferenciar un cambio de velocidad en la propagacion
de la grieta mientras esta avanza hacia la zona de fractura final la cual comienza en el surco
cercano al centro de la pieza distinguida por una zona aparentemente mas “lisa”. B) se
observa a mayor detalle el avance de la fatiga donde la velocidad de propagacion es mas baja
en esta la morfologia es relativamente mas homogénea. C) Muestra en la esquina inferior
derecha la propagacion de la grieta con una velocidad mayor, se distingue debido a la
presencia de grietas de mayor tamafio formadas debido a la reduccion del area transversal
que soporta la carga, en la esquina superior derecha se diferencia el area de fractura final por

el cambio de morfologia donde se distinguen “dimples” caracteristicos de la deformacion
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plastica. En la imagen 30.4 se observa un acercamiento de la zona donde se pueden identificar
microgrietas en la morfologia de la pieza, estas convergen formando grietas de mayor tamafio

acelerando el proceso de fatiga.

e s \ O
S0V 7.9mm x70 500 200um

Nir vy 3 TR . 4 S50t
5.0kV 7.9mm x1.00k 50.0um | | 5.0V 7,9mm x1 80k ot =L - N 500

Iagen. 31. Analisis en SEM de la fractografia de la muestra sin deformacion.

En la imagen 31 se observa el analisis fractografico por SEM. A) muestra la region
general de la superficie de la muestra donde se diferencian las tres zonas, en el borde
izquierdo de la pieza se distingue el inicio de la propagacion de la grieta progresando hacia
el centro de la pieza donde la morfologia cambia a una zona de mayor rugosidad con menos
homogeneidad marcando la zona de cambio de velocidad de menor a mayor propagacion con
avances de grieta mas pronunciadas continuando hasta la zona de fractura de la pieza en el
borde derecho. B) se muestra un acercamiento de la zona de transicion donde se evidencia el
cambio de morfologia mas detallado de avances de grieta mas homogéneos hacia la zona de
aceleracion del proceso de fatiga. En C) se realizé un acercamiento a la zona de mayor

velocidad de propagacion la cual genera microgrietas debido a la disminucion de la zona de
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soporte de carga generando un esfuerzo mayor en un area de menor tamafio. D) se muestra
la zona de fractura caracterizada por la presencia de dimples causados por la deformacion

plastica de la pieza debido a la sobrecarga de la zona.

61



Capitulo 5 . Conclusiones

e La deformacion plastica en las piezas deformadas introduce un grado mayor
de endurecimiento por deformacion localizado principalmente en la periferia
de la pieza.

e Las piezas con deformacion plastica presentan valores de I, jeorr Y UNA
velocidad de corrosion mayor a las muestras no deformadas en las pruebas
electroquimicas demostrando una actividad electroquimica superior.

e FEl valor inferior de E,,,.,, de las piezas deformadas, demuestra que estas son
termodindmicamente mas estables al inicio de la corrosion.

e El contraste en los valores de Iy, jeorrs TC Y Ecorrr de las piezas deformadas
indica que las piezas necesitan una mayor cantidad de estimulo energético
para iniciar el proceso de corrosion, sin embargo, una vez iniciado el proceso
este es 3 veces mas rapido que su contraparte.

e En ensayos de fatiga las piezas sin deformacion mostraron una curva S-N
esperada para la aleacion Ti-6Al-4V.

e Las piezas deformadas expuestas a cargas ciclicas son capaces de soportar
cargas mayores, gracias al efecto del endurecimiento por deformacion el cual
obstaculiza el movimiento de dislocaciones.

e La introduccion de deformacion plastica fragiliza la pieza por lo que si existe
una carga dinamica, estd nuclea una microgrieta prematura acortando la vida
util de la pieza.

e Ladeformacion plastica introducida a las piezas permite que tengan una curva
S-N mas elevada soportando cargas mayores en comparacion con las muestras

sin deformacion.

5.1 Recomendaciones
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    j  c o r r


    j  c o r r


  3 . 6 ×  10  − 7   A /   c m 2


  7 . 512 ×  10  − 7   A /   c m 2


    j  c o r r


    c m 2


    I  c o r r


    j  c o r r


    E  c o r r


    I  c o r r


    I  c o r r


  − 0 . 468 ± 0 . 012


  2 . 47 ×  10  − 7 ± 1 , 99 ×  10  − 7


  1 . 39 ×  10  − 7 ± 1 . 12 ×  10  − 7


  − 0 . 331 ± 0 . 060


  7 . 51 ×  10  − 7 ± 4 . 21 ×  10  − 7


  4 . 24 ×  10  − 7 ± 2 . 38 ×  10  − 7


    𝑬  𝒄 𝒐 𝒓 𝒓


    𝒄 𝒎  𝟐


    𝒋  𝒄 𝒐 𝒓 𝒓


    𝑰  𝒄 𝒐 𝒓 𝒓


    j  c o r r


    E  c o r r


    I  c o r r


  T i   O 2


    𝑳  𝟐


    𝑳  𝟏


    c m 3


    c m 2


  T i   O 2


   10 4


  𝜖


  𝜎 =   K ∙   𝜖  n


   (   d p  d y )


    1150   s  − 1


    s  − 1


    s  − 1


    1150   s  − 1

