Capitulo

A

Caracterizacion mecanica

4.1 INTRODUCCION

Las propiedades mecénicas del titanio, y especial-
mente de la aleacién Ti6Al4V, se ven modificadas por
los tratamientos térmicos, asi como por la composicion
y la textura del material tras el tratamiento. El trata-
miento termoquimico de nitruracion produce modifi-
caciones en una zona superficial del material tratado,
ademés de modificar la microestructura interna del
material, tal y como se mostro en el capitulo anterior.

Las modificaciones producidas por el tratamiento de
nitruracion pueden, por tanto, dar lugar a variaciones
en las propiedades mecanicas. Dado que el titanio cp
no se usa en aplicaciones con requerimientos mecani-
cos importantes no se considerd necesario estudiar la
variacion de sus propiedades mecanicas debidas al pro-
ceso de nitruracion. Por el contrario, dada la importan-
ciade las propiedades mecanicas en el uso del Ti6AI4V
para su uso en placas y protesis articulares, se caracte-
rizaron sus propiedades mecénicas mediante la com-
paracion de las propiedades del material no tratado con
el material nitrurado termoquimicamente.

4.1.1 Propiedades mecéanicas a traccion

Las propiedades mecanicas del Ti6Al4V dependen
entre otros factores del modo de obtencion de las mues-
tras. Las propiedades del material colado son inferiores
que las del material forjado, lo que hace que el forjado sea

Tabla 4.1 Propiedades mecanicas minimas del Ti6AI4V forja-
do para aplicaciones biomédicas.

Resistencia Limite elastico Elongacién Estriccion

a traccion [MPa] [MPa] [%] [%]
Forjado
ASTM F136 860 795 10 25
ASTM F1472 930 860 10 20-25
BS7252 860 780 10 25
1SO 5832-3 860 780 10 —
Colado
ASTM F1108 860 758 8 14

el procedimiento més usado para piezas pequefias, como
las usadas en protesis e implantes [Dea99]. Las propieda-
des requeridas por diversas normativas internacionales
para su uso en elementos implantables se muestran en la
tabla 4.1.

Ademas de verse influido por la forma de obtencion
de las muestras, el limite elastico y la resistencia a trac-
cion del Ti6AI4V pueden verse modificadas en mas de
200 MPa por el tratamiento térmico, como se muestra
en la tabla 4.2, y hasta en 100 MPa por el contenido en
intersticiales, tal y como se muestra en la figura 4.1.

A pesar de que el Ti6AI4V es usado principalmente
con una microestructura mill-annealed, se puede obser-
var en la tabla 4.2 que para determinadas aplicaciones
puede ser interesante aplicar algln tipo de tratamien-
to térmico al material.

En el caso del titanio o del Ti6AI4V nitrurado, los
primeros ensayos mostraron que las propiedades me-
canicas de las aleaciones de titanio nitruradas mediante
tratamiento termoquimico no presentaron variaciones
apreciables respecto a las muestras no tratadas [Mit64].
Ensayos posteriores realizados a probetas de Ti6AI4V
nitruradas mediante tratamiento termoquimico [She96]
y mediante nitruracién o plasma [Lan88] mostraron li-
geras variaciones en la resistencia a traccion y el limite
elastico, como se muestra en la tabla 4.3. Sin conside-
rar el efecto del nitrogeno, el efecto del tratamiento tér-
mico a partir de los datos de la tabla 4.2 seria una
disminucién del limite elastico comparado al del

Tabla 4.2 Propiedades a traccion del Ti6AI4V tras diversos tra-
tamientos térmicos.

Tratamiento Limite elastico Resistencia elongacion
[MPa] a traccion [MPa] [%]
recocido? 986 1.050 14
Widmanstattena 860 992 6
850° C, 1h templada? 825 929 18
tratamiento disolucion 1103 1172 10

y envejecimiento®
845° C, 1h, enfr. hornaov
845° C, 1h enfr. aireP

897
852

959
993

20
21

a[Man97]
b [Han94]
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Figura 4.1 Variacion de las propiedades a traccion del Ti6AI4V
con el contenido en oxigeno [Han94].

material sin tratar, un aumento de la elongacion del
material en deformacién plastica y la mejora de la re-
sistencia a fractura, lo que muestra el efecto que pro-
duce la nitruracion en las propiedades mecanicas.

Los datos existentes muestran, por tanto, que sélo se
producen pequefias variaciones en las propiedades
mecanicas a traccion cuando se comparan probetas ni-
truradas con probetas no tratadas. A fin de confirmary
complementar los datos mostrados, se opto por reali-
zar un estudio complementario mediante ensayos de
traccion, para confirmar los efectos reducidos que pro-
duce la nitruracion en las propiedades mecanicas a trac-
cion.

4.1.2 Comportamiento a fatiga

La vida a fatiga de un material metalico es muy difi-
cil de prever, ya que el comportamiento a fatiga se ve
influido por numerosas variables, como la textura del
material, la preparacién y acabado superficial, el tipo
de microestructura, el tamafio de grano, e incluso las
condiciones del ensayo.
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Figura 4.2 Efecto de la microestructura sobre la resistencia a
fatiga en aire [LUt85].

a) La microestructura. Esta tiene un efecto evidente
sobre el limite de fatiga. Tal y como se ve en la
figura 4.2, la estructura equiaxial fina y la estruc-
tura laminar son las que presentan una mayor re-
sistencia a fatiga. Por su parte, la disminucién del
tamafio de grano aumenta el limite eléstico y re-
duce lalongitud de deslizamiento, por lo que tien-
de a mejorar la resistencia a fatiga.

b) La concentracién de elementos intersticiales en el
material. Su efecto se aprecia claramente en la fi-
gura 4.3, en la que se muestra la variacion del li-
mite a fatiga de la aleacion Ti6Al4V, con diferentes
limites elasticos a causa de la diferente concentra-
cion en intersticiales. Al aumentar la concentra-
cion en intersticiales, aumenta la resistencia al
movimiento de las dislocaciones, y la aleacién se
deforma plasticamente con mayor dificultad, lo
que dificulta la formacién de microgrietas, incre-
mentandose el limite a fatiga.

¢) La concentracion de aluminio. Un aumento del
contenido de aluminio disminuye la vida a fatiga
del material al favorecer los deslizamientos pla-
nares, pero al mismo tiempo aumentan el limite
elastico, ya que dificultan el movimiento de las

Vida a fatiga dislocaciones, con lo que los dos efectos se
En el caso de la aleacion Ti6Al4V, los principales contraponen[Man97].
parametros que afectan a la vida a fatiga son:
Tabla 4.3 Propiedades a traccién del Ti6Al4V nitrurado.
Limite eléstico Resistencia Elongacion  Estriccion
[MPa] a traccion [MPa] [%] [%]
[She96]
no tratado 746 894 20 48
Nitrurado termoqui-
micamente (566° C, 8 h) 758 834 23 4
[Lan8s8]
no tratado 809 894 20 —
annealed 815 924 21
(850° C, 20 h) o
it d | a
nitrurado por plasm 805 914 20 o

(850° C, 20 h, N2)
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Figura 4.3 Efecto del contenido en intersticiales en la resisten-
cia a fatiga [Sta79].

d) El acabado superficial. Este es otro factor que mo-
difica la vida a fatiga de un material. Pequefios
defectos superficiales como rayas de pulido o mi-
croporos, pueden actuar como nucleadores de ten-
siones, acortando de forma efectiva la vida a fatiga.
Por ello, un buen acabado superficial, con un pu-
lido especular en la superficie de las muestras
ensayadas, aumenta de forma notable la vida a
fatiga.

e) El tratamiento superficial. Diversos estudios han
mostrado que la formacién de una capa superfi-
cial con tensiones compresivas, como la produci-
da por el tratamiento de shot peening, mejora la
vida a fatiga, ya que las tensiones compresivas
cierran las microgrietas que se forman en la su-
perficie del material [Man97].

Ademas de estos factores intrinsecos, también exis-
ten modificadores extrinsecos:

f) El medio de trabajo. Este también tiene efecto so-
bre la vida a fatiga, como muestran los valores de
la tabla 4.4, en la que se comparan los valores de
resistencia a fatiga del Ti6Al4V en diversos me-
dios de trabajo.

g) El efecto de reduccidn de la vida a fatiga en los
ensayos realizados en aire y en solucion salina de
Ringer se debe al efecto corrosivo del medio am-
biente, asi como a una posible formacién de hi-
druros de titanio en la zona de crecimiento de
microgrietas, que debido a la expansion en volu-
men producida favorecen su crecimiento [Man97].

h) La temperatura de ensayo. Cada material presen-
ta un factor funcion de la temperatura de trabajo.
Sin embargo, dado que los ensayos se realizan en
un ambiente controlado, este punto no afecta al
presente estudio.

Otros factores extrinsecos, como posibles efectos co-
rrosivos, la frecuencia de carga, la existencia de corro-
sion—fatiga, etc., también modifican el comportamiento
a fatiga de los materiales.
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Tabla 4.4 VValores de resistencia a fatiga (107 ciclos) del Ti6AI4V
en diversos medios de ensayo [Man97].

Resistencia a fatiga [MPa]

Lote Vacio Aire Solucidn Ringer
1 775 620 600
2 720 720 660
3 875 690 625
4 650 625 625
5 690 590 590

Comportamiento a fatiga del Ti6Al4V nitrurado

Los estudios clasicos del comportamiento a fatiga so-
bre aleaciones de titanio nitruradas se reducen a un tra-
bajo en el cual se nitruraron mediante tratamiento
termoquimico diversas aleaciones de titanio [Mit64]. Los
resultados de comportamiento a fatiga obtenidos mos-
traron descensos de la vida a fatiga de hasta un 35%, res-
pecto a los valores de las muestras no tratadas.

Dichos resultados son poco consistentes en cuanto
se analiza el ensayo por el cual se obtuvieron. El ensa-
yo de fatiga se realizé en una maquina rotatoria tipo
Wohler, con probetas lisas y con entalla. En ambos ca-
sos, la rugosidad superficial R, era superior a 4 pm.
Este dato, si se tiene en cuenta la importancia del aca-
bado superficial en el tratamiento de nitruracion y en
el comportamiento a fatiga, siembra dudas sobre los
resultados obtenidos, tal y como estudios posteriores
se encargaron de mostrar.

Diversos experimentos de ensayos de Wohler de fa-
tiga rotativa realizados posteriormente con muestras
de titanio cp mostraron un elevado incremento de la
resistencia y vida a fatiga de las muestras de titanio
nitruradas, una elevada influencia por parte de la ru-
gosidad superficial, tal y como se muestra en la figura
4.4 [Tok94]. Estos resultados contradicen claramente los
anteriormente presentados.

Laresistencia a fatiga de las muestras con tratamien-
to de recocido tiende a disminuir con el incremento de
la temperatura de tratamiento, seguramente debido al
incremento de tamafio de grano. Por el contrario, las
muestras nitruradas aumentan su resistencia en
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Figura 4.4 Curvas S-N de diferentes muestras de titanio [Tok94].
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comparacion con las muestras con un tratamiento de
recocido.

Se observé también en el estudio citado que, si bien
las grietas de fatiga se iniciaban en la superficie de la
capa nitrurada, la capa de nitruracion incrementaba la
resistencia a la nucleacion y crecimiento de grietas en
comparaciéon con las muestras con tratamiento de re-
cocido, aunque dicho efecto se ve afectado por el creci-
miento de grano, lo que produce que para materiales
tratados a 1000° C dicha resistencia a fatiga sea casi la
misma que la del material no nitrurado.

Por tanto, se observa que para el rango de tempera-
turas estudiado en la presente Tesis, el tratamiento ter-
moquimico de nitruracién produce una mejora del
comportamiento a fatiga del titanio cp tratado.

Sin embargo, los buenos resultados obtenidos en el
caso de la nitruracion del titanio no son aplicables a la
nitruracion de la aleacion Ti6AIl4V. Diversos experi-
mentos de fatiga rotativa realizados con muestras de
Ti6AI4V nitruradas a 850° C durante 4 horas mostra-
ron que la vida a fatiga oligociclica de las muestras ni-
truradas era inferior a las tratadas térmicamente en las
mismas condiciones pero no nitruradas, mientras que
la vida a fatiga era ligeramente superior [Shi94]. Para
tratamientos de nitruracién méas duraderos, de 15 ho-
ras, disminuye la resistencia a fatiga (figura 4.5)
indicando que la formacidn de capas nitruradas endu-
recidas con un elevado espesor tiene efectos negativos
en la vida a fatiga del Ti6Al4V, sobre todo cuando se
compara con los valores obtenidos cuando el material
se ha tratado térmicamente en un ciclo tratamiento de
disolucion y envejecimiento, uno de los tratamientos
térmicos recomendados para mejorar la vida a fatiga
del Ti6Al4V, presentando reducciones de la resistencia
a fatiga del 20% [Han94, Bel86, Shi94].

Experimentos relacionados con la retirada de la capa
superficial de nitruros mostraron que la capa superfi-
cial modificada por la nitruracién tiene un importante
efecto en una nucleacidon prematura de grieta en los
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Figura4.5 Curvas S-N de diferentes muestras de Ti6Al4V [Shi94].

materiales nitrurados, formandose rapidamente una
gran grieta. Ensayos realizados con la zona interior de
las muestras, no afectada por la nitruraciéon, mostraron
que la velocidad de nucleacion de las grietas era la
misma que en las muestras no tratadas [Shi94]. Resul-
tados posteriores mostraron que ensayos de vida a fa-
tiga realizados con probetas de Ti6Al4V nitruradas a
566° C durante 8 horas presentaban un ligero incremen-
to en la resistencia a fatiga [She96]. Estos resultados
parecen sugerir una relacion inversa entre la vida a fa-
tiga y la temperatura de nitruracion.

Otros tipos de tratamiento de nitruracién también
modifican el comportamiento a fatiga. Ensayos de fati-
ga rotatoria ciclica realizadas en maquinas de ensayos
Wohler de probetas de Ti6Al4V nitruradas por plasma
mostraron una reduccién del limite de resistencia a fa-
tiga del 20% en comparacion con el material no trata-
do. Sin embargo, si se realizaba la comparacion respecto
al material tratado a la misma temperatura y tiempo
que el material nitrurado, pero sin la incorporacion de
nitrégeno, se observaba una mejora en el comporta-
miento a fatiga, lo que implica que la disminucién de
propiedades se debe a la modificacion de las propieda-
des microestructurales en el nucleo de las probetas tra-
tadas [Lan88]. Por otro lado, ensayos de fatiga en
maquinas tipo Wohler de probetas de Ti6Al4V nitrura-
do mediante PAPVD a 700° C durante 210 minutos
mostraron que dicho tratamiento mejoraba el compor-
tamiento a fatiga de las muestras respecto al Ti6AI4V
no tratado en més de un 10%, como se muestra en la
figura 4.6.

En resumen, se ha constatado que el efecto de la capa
nitrurada en el comportamiento a fatiga esta intima-
mente relacionado con el efecto que la capa produce en
la nucleacién de grietas de fatiga. Como ya se ha visto,
dicho efecto depende de la resistencia del material
nitrurado. La resistencia a la nucleacion de grieta se ve
ligeramente disminuida por la capa nitrurada si la re-
sistencia del material tratado es elevada, como es el caso
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Figura 4.6 Curvas S-N de probetas de Ti6Al4V nitruradas

mediante PAPVD [Wil93].



del Ti6Al4V, mientras que aumenta cuando la resisten-
cia del material es baja, como el titanio cp, probable-
mente debido a la presencia de tensiones compresivas
en la capa nitrurada.

Si bien el comportamiento a fatiga y las curvas S-N
del titanio y del Ti6Al4V nitrurado no presentan exce-
sivos problemas, el comportamiento a fatiga oligocicli-
ca del material nitrurado no esté tan clarificado.

Fatiga oligociclica

El comportamiento a fatiga oligociclica del Ti6AI4V
varia de forma notable con el acabado superficial y de
la microestructura. Un trabajo realizado sobre la fatiga
oligociclica del Ti6AI4V mostrd la existencia de varia-
ciones evidentes en la vida a fatiga que presentaban
diversas microestructuras de Ti6Al4V a diferentes am-
plitudes de deformacion, mostrados en la tabla 4.5
[Man97].

Se observé también que el dafio acumulado en las
probetas producia un reblandecimiento ciclico duran-
te los ensayos de fatiga oligociclica, tanto mas acusado
cuanto mayor era la deformacién aplicada. Al aplicar
estos datos a la obtencion de curvas de tensién—defor-
macion ciclica, se obtuvo la grafica mostrada en la fi-
gura 4.7, en la que se muestra la existencia de un
endurecimiento ciclico al aumentar la amplitud de de-
formacion.

Para las amplitudes de deformacién mas bajas la
nucleacion de grietas en la estructura mill-annealed se
produce en bandas de deslizamiento en los granos
equiaxiales a y la nucleacion en las interfaces o /3, don-
de existe una elevada concentracion de tensiones. En
el caso de deformaciones unitarias elevadas, ademas
de los dos mecanismos de nucleacion citados se obser-
V0 la existencia de nucleacion de grieta por fractura o
descohesion de los granos de fase a primaria, dando
lugar a unos orificios en la superficie de la muestra del
tamafio de los granos a. Este tipo de mecanismo se ob-
servé con mas frecuencia cuando la aleacion estaba en
contacto con medios agresivos, como suero fisiologico.

En el caso de la estructura de Widmanstéatten, a am-
plitudes de deformacion bajas la nucleacion de grietas
se produce fundamentalmente a lo largo de las interfa-
ces a/PB. La nucleacién de grietas en bandas de desliza-
miento en las placas a de Widmanstatten se hace mas
elevada cuanto mas elevada es la amplitud de deforma-
cion. Las grietas, al propagarse por la microestructura,
se bifurcan, dificultando su crecimiento y presentando
mayor resistencia al crecimiento de grieta.

Tabla 4.5 Ciclos para rotura del material [Man97].
Microestructura

Nel2 mill-annealed Widmanstatten Martensita
+5.10° 87.717+5.000 23.18%2.500 14.302 2.100
+7-10° 51.827+ 4.000 916+ 100 850+ 105

+12:10° 211+ 15 126+ 15 75+ 16
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En general, los resultados obtenidos en el estudio
realizado indicaron que los lugares mas favorables para
la nucleacién de grietas por fatiga son las interfaces de
las diferentes fases cristalograficas. Por ello, la nuclea-
cion de las grietas de fatiga se ve mas favorecida en las
morfologias aciculares que en las equiaxiales, ya que
presentan un area interfacial entre las fases a/f3 mas
elevada [Man97].

En resumen, el comportamiento a fatiga oligociclica
de la microestructura mill-annealed la nucleacion de
grietas es muy lenta, pero una vez nucleadas, su creci-
miento es bastante rapido. Por el contrario, en la es-
tructura Widmanstatten la nucleacion de grietas es mas
rapida que en la mill-annealed, pero la propagacion es
mas lenta.

Dado que no se ha encontrado informacion referen-
te al comportamiento a fatiga oligociclica del Ti6AI4V
nitrurado termoquimicamente, se procedi6 a realizar
un estudio experimental de dicho comportamiento.

4.1.3 Fractografia

La resistencia a fractura depende de factores exter-
nos como el estado de tensiones, temperatura, medio
exterior, etc., por lo que es importante controlar dichos
factores al realizar los ensayos.

Los mecanismos de fractura se pueden clasificar en
fragiles (clivaje o fluencia intergranular) y ductiles del
tipo transgranular, transgranular por fluencia o ruptu-
ra. La transicion de un modo de fractura a otro no es
instantanea sino que hay una zona de transicion don-
de existe una mezcla de mecanismos, que se muestran
como bandas en la figura 4.8.

En la figura 4.8 se observa que para el Ti6Al4V la
aleacién rompe de forma ductil para temperaturas in-
feriores a 210° C y para un rango de tensiones eleva-
das. La microestructura en las zonas cercanas a la
fractura esta constituida por granos elongados en la di-
reccion del ensayo y se observa la formacion de
microcavidades redondeadas. La fractura ductil se
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Figura 4.7 Curvas de tension—deformacion ciclica del Ti6AI4V.
[Man97]
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describe como la secuencia de procesos de nucleacion,
crecimiento y coalescencia de microcavidades.

La fractura transgranular por fluencia ocurre para
un intervalo de temperaturas situado entre 0,25-0,5 T
(210-700° C) y para tensiones bajas, inferiores a 107
veces el limite elastico. Tanto la fractura transgranular
por fluencia como la fractura dictil presentan caracte-
risticas similares, al ser ambas fracturas de tipo ductil.

La fractura fragil se produce principalmente en pre-
sencia de medios agresivos.

En un trabajo realizado por Manero se muestra que
la resistencia a fractura a la fractura del Ti6Al4V au-
menta a medida que aumenta la presencia de fase 3
transformada (lamelas a/3), siendo los materiales 3 con
tratamiento de recocido los que presentan la mayor re-
sistencia. En general, microestructuras gruesas produ-
cen valores altos de resistencia a fractura.

Otros trabajos realizados mostraron que en la alea-
cion TiBAI4V se observo una fractura ductil en la su-
perficie de fractura, con una superficie altamente rugosa
y la presencia de bloques de cuasi-clivaje con tamafios
de hasta 500 pm. En el caso del titanio puro se observo
una superficie fractografica rugosa y una fractura muy
irregular, donde colonias de clivaje ocupaban casi por
completo la zona fracturada, con un tamafio de bloque
de 200-400 pm [Kim97].

Los estudios fractograficos de la microestructura
mill-annealed del Ti6Al4V mostraron que la propaga-
cion de grietas no era sensible a la microestructura del
material, asi como la aparicion de grietas secundarias
perpendiculares a la direccion de avance de grieta, con
pequefias regiones estriadas.

En la microestructura Widmanstatten se pudieron
observar bandas de deslizamiento perpendiculares a
las placas de Widmanstéatten de fase a. La densidad de
estas bandas aumenta a medida que aumentan las am-
plitudes de deformacién, lo que justifica que en mu-
chos casos, se observara que la fractura se produjo por
descohesion de placas.

En el Ti6AI4V nitrurado segln el método estudiado
en esta tesis, la microestructura presente tras el trata-
miento es basicamente mil-annealed. Se realiz6 un estu-
dio fractografico de las muestras ensayadas a fatiga
oligociclica y de las muestras ensayadas a traccion

4.2 MATERIALES Y METODOS

4.2.1 Materiales

El material estudiado fue la aleacién Ti6Al4V, reci-
bida en forma de barra de 12,7 mm de diametro. Se us6
material proveniente del mismo lote para todos los en-
sayos, con las propiedades indicadas en el apartado
2.2.1.

4.2.1.1 Mecanizado

La barra de 12,7 mm se mecanizd hasta obtener pro-
betas normalizadas segun el estandar ASTM E-890a,
con la geometria mostrada en la figura 4.9.



4.2.1.2 Pulido

Dada la importancia del acabado superficial en el
comportamiento a fatiga, se puso un especial interés
en el acabado superficial. Tras mecanizar las probetas,
se procedio al pulido de la cafia segun el protocolo in-
dicado en el apartado 2.2.1, hasta obtener un acabado
superficial especular, con una rugosidad R, inferior a
0,05 pm. Posteriormente, se limpio la probeta segun las
indicaciones del apartado 2.2.1.

4.2.1.3 Tratamiento térmico

Una vez completado el pulido y la limpieza de las
probetas, éstas fueron nitruradas segun el tratamiento
termoquimico de nitruracion indicado en el apartado
2.2.2.3.

4.2.2 Diseiio factorial de experimentos

Al igual que en capitulo anterior, las variables obje-
to de estudio fueron la temperaturay el tiempo de tra-
tamiento (figura 3.1b), con experimentos realizados a
dos niveles (disefio 2, 2 variables a 2 niveles) y compa-
rados con el material no tratado y con una muestra
codificada como Ti64_850_1 Ar (Ti6Al4V tratado a
850° C durante 1 hora en argdén), tratada térmicamente
segun el procedimiento indicado en el apartado 2.2.2.3,
con la modificacion de trabajar en una atmosfera iner-
te de argon de alta pureza en lugar de una atmosfera
de nitrégeno.

Mediante la aplicacion de este disefio se estudi6 las
propiedades mecanicas a traccion, asi como la fracto-
grafia de las muestras ensayadas.

El estudio del comportamiento a fatiga oligociclica
también siguié el modelo indicado en la figura 3.1b,
pero replicado por tres a fin de realizar comparaciones
a diferentes grados de deformacion plastica.
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Figura 4.9 Dimensiones de las probetas mecanizadas para los
ensayos.
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4.2.3 Ensayos de traccion

Los ensayos de traccidn se realizaron en una maqui-
na electromecanica Instron, modelo 4507, de 200 kN de
capacidad con una velocidad de desplazamiento de
mordazas de 2 mm/min. Las probetas ensayadas te-
nian la geometria definida en el apartado 4.2.1.1, con
el pulido superficial indicado en el apartado 4.2.1.2.
Todos los ensayos se realizaron en aire y a temperatura
ambiente, con un rango de temperaturas 20-24° C.

4.2.4 Ensayos de fatiga oligociclica

Los ensayos de fatiga oligociclica traccion-compre-
sion se realizaron en una maquina servohidraulica Ins-
tron de 100 kN de capacidad con un extensometro
Instron acoplado. Los ensayos se realizaron con con-
trol de deformacion, con una relacion R.=-1, y con una
frecuencia de trabajo entre 0,5y 3 Hz. Se trabajé a am-
plitudes de deformacion de #5-10°3, +6-10° y +7.10°,
Estas deformaciones se obtuvieron a partir de los da-
tos existentes en la bibliografia [Man97, Han94] para
trabajar en un régimen de fatiga oligociclica (figura 4.10)

Las probetas ensayadas tenian la geometria defini-
daen el apartado 4.2.1.1, con el pulido superficial indi-
cado en el apartado 4.2.1.2. Todos los ensayos se
realizaron en aire y a temperatura ambiente, con un
rango de temperaturas 20-24° C.

4.2.5 Fractografia

Tras realizar los ensayos indicados en el apartado
anterior, se tomaron secciones delgadas de las mues-
tras con un espesor de unos 300 um, para fracturar di-
chas secciones y comparar el comportamiento a fractura
con el observado en fatiga oligociclica. También se to-
maron las muestras de titanio nitrurado tratadas se-
gun el disefio de experimentos descrito en al apartado
3.2.2 para realizar las oportunas comparaciones.

#5.10°  +7.10°

+6.10°

€
Figura 4.10 Relacion entre el valor de deformacion en los
ensayos a la curva de traccién del Ti6Al4V no tratado.
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4.3 REsuLTADOS

4.3.1 Propiedades mecénicas

Los resultados obtenidos de los ensayos mecanicos
atraccion descritos en el apartado 4.2.3 se muestran en
la tabla 4.6.

Cabe destacar que estos valores pueden presentar
variaciones al compararlos con los obtenidos por otros
autores, debido a la gran dependencia de las propieda-
des mecanicas con lacomposicién quimicay la microes-
tructura del material.

La fractografia del testigo extraido de la muestra de
Ti64_NT muestra unatipica fractura ductil, con nuclea-
cion y coalescencia de microporosidades (figura 4.11).

Sin embargo, en todas las muestras nitruradas estu-
diadas, tanto del titanio como del Ti6Al4V, se observa
una zona superficial de fractura fragil, coincidente con
la zona nitrurada con endurecimiento y difusion de
nitrégeno, y una zona interior, con un mecanismo de
fractura ductil.

4.3.2 Fatiga oligociclica

Los datos obtenidos de los ensayos de fatiga oligoci-
clica referentes a los ciclos de vida a rotura se mues-
tran en la tabla 4.7.

Los datos muestran una transicion de un compor-
tamiento a fatiga (para deformaciones de +5-10%) a un
comportamiento de fatiga oligociclica, como el que se
presenta en las muestras tratadas ensayadas a una
deformacion de +7-10°. También se puede comprobar
un comportamiento diferente al que presentan las
muestras de Ti6Al4V no tratadas.

El estudio de los diferentes ensayos también han
mostrado el fenomeno de reblandecimiento comenta-
do en el apartado 4.1.2 en las muestras ensayadas a
deformaciones unitarias superiores a +5-10%. En la fi-
gura 4.12 se muestra una comparacion del reblandeci-
miento ciclico de las muestras Ti64_NT y Ti64 900 1
ensayadas a diferentes valores de deformacion con los
valores publicados por Manero [Man97].

El comportamiento de las muestras nitruradas sigue
la misma tendencia que presentan las muestras no tra-
tadas, si bien con unas propiedades ligeramente infe-
riores.

Tabla 4.6 Propiedades mecanicas de las probetas ensayadas.

Oy Or E elongacion estriccion

[MPa] [MPa] [MPa]  [%] [%]
Ti6AI4V NT 981,1 1.049,6 112,4 13,9 54
Ti64_850_1 909,5 9990 120,6 15,3 51
Ti64_850_4 866,3 980,3 1237 14,0 41
Ti64_900_1 9136 1.011,4 1133 12,7 38
Ti64_900_4 8839 9990 127,3 13,5 39
Ti64 900 1 Ar 9291 1.0231 1116 13,8 54

20 .

: ¥
Figura 4.11 Fractografia de una muestra de Ti64_NT.
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Figura4.12 Curvas de reblandecimiento ciclico para las mues-
tras Ti64_900_1 y muestras de Ti6Al4V con microestructuras
mill-annealed y Widmanstétten.

Las observaciones fractograficas de las muestras
ensayadas (figura 4.13) muestran una diferenciacion de
comportamiento entre las muestras no tratadas y tra-
tadas térmicamente en argon (figura 4.11), con un com-
portamiento ddctil a fracturay las muestras nitruradas,
que presentan una fractura fragil en la capa nitrurada.

Tabla 4.7 Ciclos a rotura de muestras sometidas a fatiga oligociclica.

Ciclos aroturadg (n = 3)

Ne /2 NT 900_1_Ar 850_1 850_4 900_1 900_4

+5.10° 69.229 £5.115 10.204+1.980 12423 +2.132 8.841+1.526 10.702+1.374 5383 +636
+6.10° 11.128+1.435  1.950 + 421 3.313+549  1511+385  3.026+522 1178+ 257
+7.10°  5.033+550 156 + 47 207 +55 138 + 37 191 +57 102 + 29
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Figura 4.13 Fractografia muestra titanio y Ti6Al4V nitrurados: a) Ti_800_1; b) Ti_800_4; c) Ti_850_1; d) Ti_850_4; e) Ti64_850_1;
f) Ti64_850_4; g) Ti64_900_1; h) Ti64_900_4.
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Las muestras no tratadas y tratadas en argon mues-
tran, para todas las deformaciones estudiadas, un ini-
cio de fractura por fatiga en la superficie de las mues-
tras, generalmente a partir de un defecto, como se mues-
traen la figura 4.14.

La grieta nucleada en la superficie tiene un creci-
miento por fatiga, del cual se puede incluso observar
los ciclos de crecimiento en forma de estrias en sentido
perpendicular al del crecimiento de la grieta en la figu-
ra4.15.

Tras un proceso mayor o menor de crecimiento de
grieta, se alcanza en un momento dado un punto criti-
co en el que la muestra no puede soportar la tensién y
aparece fractura ddctil, como se muestra claramente
en la fractura en forma de copa de la fractura en la fi-
gura 4.16.

Por el contrario, las muestras nitruradas presentan
una fractografia diferente. En primer lugar, la superfi-
cie de las muestras presentan grietas en las capas
nitruradas, como se muestra en la figura 4.17.

Las variaciones mas evidentes respecto a las mues-
tras no tratadas se presentan en los 100 um superficia-
les de la muestra. En la zona nitrurada se observa frac-
tura fragil transgranular, con un comportamiento que
evidencia una gran fragilidad y la existencia de eleva-
das tensiones residuales en la capa nitrurada, como se
observa en la figura 4.18.

Tras presentar un comportamiento fragil en la zona
nitrurada (50-200 um) se produce una transicién a un
mecanismo de fatiga, mostrada en la figura 4.19, para
acabar presentando un nucleo fracturado por fractura
ddctil, tras recorrer la grieta mas de 1 mm.

Figura 4.14 Fractografia de una muestra Ti64_NT ensayada
a una deformacion de € = +5.10°%,

Figura 4.16 Fractografia de una muestra Ti64_900_1_Ar en-
sayada a una deformacién de e = £7.10°.

Figura 4.15 Fractografia de una muestra Ti64_NT ensayada
a una deformacion de € = +5.10°%,

Figura 4.17 Fractografia de una muestra Ti64_900_1 ensaya-
da a una deformacion de € = +6-10°3,



Figura 4.18 Detalle de la fractografia de una muestra
Ti64_900_1 ensayada a una deformacion de +5-107.

Figura 4.19 Fractografia de una muestra Ti6é4_900_1 ensaya-
da a una deformacion de +5-107,

DM-LME

15KU

Figura 4.20 Fractografia de la zona central de una muestra
Ti64_900_1 ensayada a una deformacion de +6-107.
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4.4 DiscusiON

4.4.1 Propiedades mecénicas

La comparacion de las propiedades mecanicas obte-
nidas de las muestras nitruradas, las tratadas térmica-
mente en argon y las presentadas en el apartado 4.1.1,
relativas a otros trabajos, demuestra que el tratamien-
to termoquimico de nitruracion no reduce las propie-
dades mecanicas del Ti6Al4V, sino que incluso mejora
dichas propiedades respecto a valores dados por las
referencias, como se puede comprobar en la tabla 4.8.

La comparacion con muestras no tratadas no es tan
positiva, ya que se evidencia una pérdida de propieda-
des mecanicas, a excepcion de la elongacién, que se
mantiene practicamente constante. Sin embargo, esta
reduccion de propiedades no es muy importante, ya
que no llega a una reduccion del 5%.

Otro punto a destacar es el ligero incremento en el
modulo de Young que presentan las probetas nitrura-
das respecto a las muestras no tratadas. Surge de for-
ma inmediata la hipotesis de que el incremento
producido se debe de forma exclusiva a la capa nitru-
rada que se forma en la superficie. Dicha capa, como se
ha explicado en el apartado 4.1.2, tiene un médulo de
Young mas elevado que el Ti6AI4V debido a la elevada
rigidez de los nitruros y al efecto de anclaje de disloca-
ciones producido por la difusion del nitrégeno en el
Ti6Al4V, lo que aumenta la rigidez del material. Los
hechos de que el incremento en el médulo de Young
sea mayor para las probetas nitruradas a temperaturas
y tiempos mas elevados de tratamiento, asi como las
evidencias fractogréaficas de fractura fragil en las capas
nitruradas, debidas a las diferencias en la resistencia a
deformacion pléastica entre el material base y la capa
de nitruros, confirman la hipétesis mencionada.

Tabla 4.8 Comparacion de propiedades mecanicas del Ti6AI4V.

Tratamiento oy [MPa] ogr[MPa] elongacion [%]
recocidé 986 1050 14
Ti64_NT° 981 1049 14
Widmanstatteh 860 992 6
845° C, 1h, enfr. aife 852 993 21
845° C, 1h, enfr. horfio 897 959 20
Ti64_900_1_At 929 1023 14
Ti64 850 1 910 999 15

#[Man97]
® Presente trabajo
¢ [Han94]
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4.4.2 Comportamiento a fatiga

La conjuncién de los datos obtenidos de fatiga oli-
gociclica con los datos de curvas S-N publicados por
Shibata et al para probetas también nitruradas se mues-
tran en la figura 4.21.

Los resultados obtenidos muestran una tendencia co-
mun, con las variaciones previsibles al tratarse de ensa-
yos realizados en diferentes condiciones y con materiales
base de diversa procedencia. La tendencia muestra que
el comportamiento a fatiga del Ti6Al4V nitrurado es com-
parable al del material tratado térmicamente en las mis-
mas circunstancias, e incluso la resistencia a fatiga es un
poco mejor, seguramente debido al efecto de prevencion
de nucleacion superficial de grietas producido por la capa
de nitruros. Cabe destacar, sin embargo, que el compor-
tamiento a deformacion ciclica (fatiga oligociclica) es peor
que la del material tratado térmicamente en las mismas
condiciones.

La comparacion de las propiedades de las muestras
nitruradas respecto a las muestras tratadas en vacio
para N; < 50.000 muestra una reduccion de la resisten-
cia a fatiga de un 10%, que no se puede explicar por el
mecanismo de modificacion de la microestructura co-
mentado en sel apartado 4.1.2. La hip6tesis mas proba-
ble es que la reduccion de propiedades se deba a lagran
diferencia en la resistencia a deformacion [Shi94]. Al
producirse grandes deformaciones en el Ti6Al4V del
interior de las muestras, la capa de nitruros también se
Ve sujeta a estas elevadas deformaciones, las cuales no
puede soportar, por lo que se produce la nucleacion y
crecimiento de una fractura fragil en la capa nitrurada,
la cual se propaga rapidamente hacia el interior del ma-
terial. Cuando las deformaciones son menores, la defor-
macién existente no es suficiente para producir fractura
fragil en la capa de nitruros, la cual, con sus buenas pro-
piedades, mejora el comportamiento a fatiga.

s [MPa]
900 [ I

. ---4&-- Recocida 4h

.- = w - Nitrurada 850°C 4h

S ---#---Ti64_850_4
800 ° —&— Ti6AI4V Mill-annealed
Y —@— Trat. disolucion
* ° y envejecimiento

700
600
500 T

2 3

10 10

N [ciclos]

Figura 4.21 Comparacion de resultados de comportamiento a
fatiga.

La comparacién de los resultados obtenidos con los
gue presenta el Ti6AI4V tras un tratamiento de disolu-
cion y envejecimiento [Shi94], que es el tratamiento tér-
mico con mejores resultados de cara al comportamiento
a fatiga, es claramente desfavorable para el Ti6Al4V
nitrurado, con una reduccién de la resistencia a fatiga
de casi el 25%. Cabe destacar, sin embargo, que la com-
paracion con el material tratado en vacio proporciona
unareduccion de propiedades de menos del 10%. Esta
reduccion de propiedades se debe a un efecto sobre la
microestructura causada por el tratamiento térmico, el
cual modifica la microestructura mill-annealed presen-
te en el material no tratado por una microestructura
con fase a primaria y fase B retransformada en Wid-
manstatten, como se mostrod en el apartado 3.3.1.4.

El reblandecimiento de las muestras nitruradas du-
rante el ensayo, expuesto en la figura 4.13, muestra una
cierta similitud con los datos obtenidos por otros tra-
bajos relativos a muestras con microestructura Wid-
manstatten [Man97]. Esto es razonable, dada la
microestructura obtenida en el interior de las muestras
nitruradas, compuesta por fase o primaria y una es-
tructura Widmanstatten. Dada la microestructura pre-
sente, se ha teorizado que el reblandecimiento pueda
ser debido a una inhibicion de los deslizamientos cru-
zados por la presencia de nitrégeno (apartado 4.1.2), lo
gue reduce el anclaje de dislocaciones. El resultado es
gue se favorece que las dislocaciones se deslicen en un
mismo plano, permitiendo un deslizamiento reversi-
ble durante el ciclo de fatiga, por lo que se necesita una
carga menor para conseguir la misma deformacion en
el material [Man97].

Es necesario destacar la posibilidad existente de
mejorar los valores de vida a fatiga obtenidos median-
te diversos tratamientos. Un método a estudiar seria
realizar un tratamiento térmico posterior al tratamien-
to de nitruracién con el que se obtuviera una microes-
tructura resultante similar a la obtenida mediante un
tratamiento de disolucién més envejecimiento. Otro mé-
todo de mejora del comportamiento a fatiga del Ti6AI4V
nitrurado, experimentalmente demostrado por diver-
sos autores, consiste en realizar un tratamiento por
shot peening posteriormente a la nitruracion del mate-
rial [Mor88, Blo97]. Este tratamiento proporciona unos
valores razonables de resistencia a fatiga, si bien impi-
de el uso del material tratado en superficies articulares
debido al incremento de rugosidad.
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