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Introduccion

Los procesos de manufactura de materiales han evolucionado conforme la humanidad lo ha
hecho. Actualmente estos procesos se clasifican en diferentes categorias dentro de las que
destacan: los de conformacion por desprendimiento de material, conformacion forzada vy
complementarios. Los de conformacion forzada son ampliamente utilizados debido a que, entre
otras cosas, no hay mucho desperdicio de material. Algunos ejemplos de estos procesos son:
conformacién térmica, conformacién plastica y pulvimetalurgia (PM).

Sin importar cudl proceso se lleve a cabo para la obtenciéon de un material las exigencias
actuales respecto a las propiedades mecdnicas, acabados, configuraciones geométricas, entre otros,
implican mayores retos desde el punto de vista tecnoldgico y de investigacién. Un ejemplo de ello
son las aplicaciones que exigen propiedades muy especificas en un material para que sea compatible
con sistemas bioldgicos. El contar con este tipo de materiales ha sido una buena opcién para
personas que han perdido alguna parte especifica del cuerpo o movilidad de las extremidades por
enfermedades degenerativas. Actualmente se han desarrollado implantes exitosos como: tornillos
en tobillos o placas que brindan soporte cuando la extremidad ha perdido fuerza, posiblemente
debido a una reduccién de area, también proétesis de rodilla y cadera de manera parcial, incluso
total; asi como brazos y manos. Es tanto el avance en esta drea que, incluso existen empresas
consolidadas dedicadas a la fabricacién de drtesis, proétesis, desarrollo de investigacion y disefios
bidnicos. A pesar de estos avances existen también bastantes limitantes dentro de las que destacan:
el costo de la fabricacidn de los mismo o geometrias muy complejas con bajo peso y alta resistencia.
Una de las opciones mas utilizadas en este ambito es el titanio debido a la biocompatibilidad que
presenta. De hecho, las propiedades del titanio pueden ser mejoradas por medio de la combinacidn
de éste con vanadio y molibdeno.

Investigaciones recientes realizadas en la Universidad Politécnica de Valencia (UPV) han
demostrado que la fabricacion mas favorable para el titanio y sus aleaciones es la metalurgia de
polvos. La cual brinda ventajas como creacidn de aleaciones con elementos que tienen puntos de
fusidn elevados, mayor reduccidn de pérdidas de material, control en la porosidad, dureza elevada
y alta resistencia mecanica, entre otras. Asi mismo, se han venido desarrollando diferentes
aleaciones fabricadas por pulvimetalurgia como el Ti-Cu para fines biomédicos.

De manera paralela en el “Laboratorio de Mecdnica Aplicada” del Centro Tecnoldgico de la
FES Aragdn — UNAM se han desarrollado diferentes investigaciones en colaboracion tanto con el
Departamento de Ingenieria Mecanica y de Materiales como con el Instituto de Tecnologia de
Materiales de la UPV, que han permitido estudiar, de manera mas profunda, la transformacion
martensitica inducida por esfuerzo en materiales con memoria de forma desde 2011.
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Es asi como surge la presente investigacién, la cual se realizé durante una estancia de
investigacion bajo el apoyo del programa: Beca de Capacitaciéon en Métodos de Investigacién SEP-
UNAM-FUNAM 2018 en la Universidad Politécnica de Valencia, en los laboratorios de
Pulvimetalurgia, Metalografia y Microscopia dptica.

La investigacién, durante la estancia, estuvo bajo la tutela del Dr. Vicente Amigé Borras,
catedrdtico de la institucion, cuya linea de trabajo se concentra en la aplicacion del titanio y sus
aleaciones como biomateriales.

Los objetivos generales de la presente investigacion fueron los siguientes:

e Obtener probetas de la aleacién TiSi con distintos porcentajes de Silicio, por medio de
pulvimetalurgia y mezcla elemental.

e Analizar los resultados obtenidos en pruebas de caracterizacion tales como: ultrasonido,
dureza, flexion y metalografia.

15



El trabajo estd conformado por cuatro capitulos:

e Capitulo I: Conceptos tedricos de Pulvimetalurgia y biomateriales

En este capitulo se dan algunos conceptos basicos de aleaciones de titanio y silicio como
elemento aleante. Se hace especial énfasis de la PM y las ventajas que ofrece respecto a otros
procesos tradicionales de manufactura. Se describe la biocompatibilidad, suimportancia y se detalla
tanto el uso del titanio como el silicio junto con sus caracteristicas generales.

e Capitulo Il: Aspectos generales sobre caracterizacion mecdnica en materiales

En este capitulo se describen diversos ensayos y técnicas frecuentemente utilizadas para la
caracterizacion mecdnica de materiales. Se hace referencia a los ensayos destructivos y los no
destructivos. Se destaca la forma de obtencidn de las propiedades en cada caso y en los principios
fisicos utilizados en cada técnica. Adicionalmente, se describen de manera basica las técnicas de
observacion de microscopia dptica y electronica de barrido.

e Capitulo lll: Método experimental

En este capitulo se describe el desarrollo completo de la caracterizacidn de las probetas de
aleaciones TiSi, las cuales se fabricaron por medio de PM, con un prensado isostdtico uniaxial y un
sinterizado posterior en un horno de vacio.

La fase de caracterizacién estd comprendida por los ensayos de Arquimedes, Ultrasonido y
Dureza, ademas de la prueba de flexion a tres puntos. Se explica de manera detallada la preparacion
metalografica de las muestras seleccionadas con la finalidad de realizar analisis microestructural con
microscopia éptica (MO) y electrdnica de barrido.

e Capitulo IV: Resultados y conclusiones

Finalmente, en esta parte de la tesis, se muestran los datos y resultados obtenidos por
medio de la caracterizacion, ordenados por prueba. Se muestran las imagenes tomadas en MO tanto
antes como después del ataque quimico y los andlisis resultantes de electrdnica de barrido, donde
se puede apreciar la homogeneidad de la mezcla, la fase en que se encuentran las aleaciones por
cada porcentaje. Adicionalmente, se dan las principales conclusiones como resultado de la presente
investigacion.
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1 Capitulo I: Conceptos tedricos de Pulvimetalurgia y biomateriales

1.1 Aleaciones y procesos de fabricacién

Una aleacion consta de dos o mas elementos quimicos, de los cuales por lo menos uno es
un metal [1].

La clasificacion de las aleaciones parte de tres criterios:

a) Composicion: considera el porcentaje existente de cada elemento presente en una
aleacién. Actualmente la composicion se mide por medio de la técnica de
espectrometria de dispersion de energia de rayos X (EDS).

b) Numero de elementos: distingue a las aleaciones como binarias cuando estan
constituidas por dos elementos, ternarias cuando son tres y asi sucesivamente.

c) Tipo de solucion.

De esta ultima categoria existen dos tipos: 1) soluciones sélidas y 2) fases intermedias.

Una solucién sélida es una aleacidn en la cual un elemento estd disuelto en otro y existe
solo una fase. El término fase se refiere a una region del espacio donde las propiedades fisicas del
material son uniformes, tal como un metal en el que los granos tienen la misma estructura [2].

Por otro lado, cuando un elemento excede el limite de solubilidad sélida del metal base, se
forma una segunda fase en la aleacidn, por ello, es conocida como fase intermedia [2]. En el caso de
una aleacioén binaria, por ejemplo, un compuesto intermetalico es una fase intermedia entre ambos
elementos, por lo que las caracteristicas que pudiera presentar son diferentes a las otras fases [3].

Existen en la literatura diagramas de fase en funciéon de la temperatura o presion y la
composicion global de la aleacidon a considerar. Por ejemplo, en la Figura 1, se muestran los
diagramas: para el Cu-Zn [4] y el Ti-Si [5]. Como puede observarse en dichos diagramas es posible
encontrar las fases presentes para cada porcentaje y temperatura de estas aleaciones,
temperaturas de fusion de cada fase y sus temperaturas de solidificacion. Adicionalmente en estos
diagramas se pueden observar las reacciones eutécticas, eutectoides, peritécticas, peritectoides y
monotécticas.
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Las fases que pueden presentarse en aleaciones metalicas son la alfa a, beta B, gamma y,
entre otras, éstas se denotan con letras griegas y es posible identificarlas a través de la
microestructura. En la Figura 2, se muestran dos micrografias: una de la fase austenita y la otra de
la fase martensita presente en una aleacién de Cu-Al-Be con memoria de forma [6] Mientras que en
la Figura 3, se observan las estructuras presentadas en ambas fases [7].

0.5 mm
a) b)

Figura 2: Fase austenita y martensita en una aleacion con memoria de forma Cu-Al-Be. a)
Micrografia de fase austenita, b) Micrografia de fase martensita [6].

La mayoria de los materiales utilizados en aplicaciones ingenieriles estan constituidos por
algun tipo de aleacién, esto sucede por distintas razones; sin embargo, la principal es porque las
propiedades de los metales puros se ven limitadas, pero se pueden mejorar por medio de una
aleacidn. Algunos de los procesos por los cuales se pueden obtener son los de conformacidn forzada
dentro de los que sobresalen la pulvimetalurgia y la de conformacidn térmica.

Por ejemplo, dentro de los procesos de conformacidn térmica se encuentra la fundicién, la
cual es un proceso muy antiguo que data de 6 mil afios atras, ofrece ventajas como fabricacién de
piezas con una geometria compleja; ademas de producciones muy grandes (100 toneladas). Incluso
ésta puede ser en masa, ademas se realiza con cualquier metal que calentandolo llegue a su estado
liquido. Los pasos bdsicos de la fundicidn se pueden resumir en los siguientes:

1. Fundicion del material (ferroso o no ferroso)
2. Vaciado en un molde del material fundido
3. Enfriamiento
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Figura 3: Estructuras presentes en MMF. a) Fase austenita en aleaciones base
cobre [51]. b) Martensita 9R obtenida a partir de la fase B2 [52].
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En la Tabla 1 se muestra una breve descripcién del proceso de fundicién. Las primeras dos
columnas se refieren a los trabajos que se pueden realizar y las industrias que los desarrollan,
asimismo, se mencionan los tipos de moldes que existen, las caracteristicas de ambos y las técnicas
de vaciado.

Tabla 1: Clasificaciones del proceso de fundicion para las industrias y tipos de moldes.

‘ Fundicién

Lingotes Formas Moldes

Desechables Permanentes

El molde se destruye.

Industrias de metales | Fundicidn de . ., | El molde no se
Velocidad de produccion i
destruye. 400 piezas

rimarios. Produccion iezas complejas | ,. .
P P pie) limitada. Molde de arena.

grande de forma simple. | que se acercan a por hora. Molde
Procesos subsiguientes: | la forma final del e Alvacio metal.
laminado o forjado. producto. e Poliestireno
. e Centrifuga
expandido

) e Endados
e Alaceraperdida

Los productos que se obtienen pueden ser desde coronas dentales, joyeria, estatuas,
estufas de hierro fundido, bloques y cabezas para motores hasta sartenes [2].

Las aleaciones mds comunes por difusion se llevan a cabo con elementos base cuyo punto
de fusidn se considera bajo en comparacion de otros [8], ver Tabla 2.

Tabla 2: Elementos base para fundicion.

e Estafio 240°
e Bronce 800°
e Llatdn 930°
e Aluminio 620°
e Plomo 340°
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Muchas son las posibilidades que ofrece la fundicidén, no obstante, es un proceso que esta
muy limitado, si los productos necesitan alguna propiedad para cierta aplicacién en especifico, tal
como la porosidad, que puede ser aprovechada en el drea de biomateriales brindando la posibilidad
de depositar en los poros enzimas. Otra desventaja que tiene es la baja precisidon dimensional, pues
podria haber errores con el molde, asi como el deficiente acabado superficial de las piezas,
requiriendo operaciones adicionales [2]. Por ello, una buena alternativa es la Pulvimetalurgia.

1.1.1  Pulvimetalurgia

La metalurgia de polvos, también conocida como Pulvimetalurgia (PM) es un proceso de
produccidn con el cual se fabrican piezas comprimiendo polvos de alglin material metdlico o
cerdmico dentro de un molde. Una vez comprimido el polvo, se somete a un proceso de
calentamiento conocido como sinterizado, que le proporciona al producto propiedades de
resistencia y dureza. [9]

Como todo proceso, la PM presenta algunos inconvenientes: la obtencidn de los polvos, su
almacenamiento, y el equipo para llevar a cabo la manufactura son costosos. Ademas, existen
algunas dificultades térmicas al trabajar con elementos como aluminio y magnesio, en el proceso
de sinterizado por su bajo punto de fusién [2], [9] .

Por otro lado, una de las principales ventajas de este proceso de manufactura es que se
puede emplear para la obtencién de piezas utilizando materiales con puntos de fusion elevados.
Cabe sefialar que la combinacién de metales con no metales es econdmica y la pérdida de material;
asi como los desperdicios durante la fabricacién son muy pocos. Adicional a estas ventajas, la
aplicacion de piezas obtenidas por este medio cada vez es mas comun como se muestra en la Tabla
3.

El proceso de la pulvimetalurgia comprende varios pasos para que sea exitoso; el polvo se
obtiene mediante diversas técnicas, pasa por métodos de preparaciéon, se consolida para darle
forma y resistencia temporal hasta que el sinterizado establece los enlaces mecanicos. En resumen,
la PM toma polvos con ciertas caracteristicas como tamafio, forma y empaquetamiento para crear
un material de alta dureza y precision [1], [2], [10]. No sdélo la compactacién es importante, sino
también la unién por medio de la sinterizacién.
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Tabla 3: Aplicaciones comunes de piezas obtenidas por PM.

Aeroespacial

Motores de Jet, Escudos de Calor, Boquillas De Turbina

Automotriz

Valvulas, Engranes

Quimica

Filtros, Cataliticos

Construccion

Techado de Asfalto

Eléctrico- electrdnico

Contactos, Conectores, Tintas, Paquetes Microelectrdnicos

Tratamientos térmicos

Calderas, Termopares, Bandejas de Correa

Industrial Absorcion de Sonido, Herramientas De Corte
Uniones Soldadores, Electrodos, Llenado de Soldadura
Manufactura Moldes, Herramientas, Rodamientos

Medicina Implantes de Cadera, Forceps, Amalgamas, Prétesis
Metalurgico Recubrimientos Metalicos, Aleaciones

Nuclear Escudos, Filtros, Reflectores

Petroquimico

Cataliticos, Brocas

Plasticos

Herramientas, Moldes, Llenadores, Superficies de Desgaste

La fabricacion de piezas por medio de PM consiste en:

l. Produccidn y caracterizacion de polvos

Los polvos se pueden fabricar por medio de diferentes técnicas como:

Extraccidon
Atomizacién

el e

Produccion de fibras

Produccion mecanica de polvo

Las propiedades del producto finalizado se determinan a partir de la forma, el tamafio y la

distribucién de las particulas.

La forma de la particula es un factor importante para determinar el procesamiento y esta

sujeta a la norma I1SO 3252. Por ejemplo, se pueden encontrar particulas esferoides, nodulares

(ligeramente alargadas), laminares (como placas), aciculares (como agujas) o dendriticas [10].
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El tamafio de la particula no debe de ser demasiado grande ni pequefia; ya que existe la

posibilidad de no presentar la estructura deseada en caso de ser muy grandes o aglomerarse al
reducir el tamafio [2], [10].

La distribucidn del tamafio de la particula se analiza pasando el polvo a través de una serie

de tamices

con mallas de fineza progresivamente mayor. Tanto la microscopia dptica como la

electrdénica de barrido se pueden emplear para el analisis del tamafio y forma [2], [10].

Para llevar a cabo el procesamiento anterior, se consideran las propiedades fisicas del polvo

[10]:

b)

El area superficial especifica (sz/g) indica el area disponible para el aglutinamiento y
también el area sobre la cual pueden estar presentes peliculas o contaminantes
adsorbidos.

La densidad real (9/Cm3), también llamada densidad tedrica, es la masa por el volumen
unitario del llenado. La densidad aparente es un valor importante porque define el
volumen real lleno por el polvo suelto.

Las propiedades de flujo son dadas por la tasa de flujo, es decir, el tiempo necesario
para que una cantidad medida de polvo fluya a través de un embudo estandar.

La compresibilidad es el término que describe el cambio en la densidad en verde con el
aumento de la presidon de compactacion.

Preparacion del polvo

polvos se someten a pasos preparatorios [1], [2], [10], tales como:

Clasificacidn: es el proceso de separacién en fracciones de acuerdo con el tamafio de la
particula. Algunas veces se requiere la molienda para romper los aglomerados y aplanar
las particulas o modificar sus propiedades mediante el endurecimiento por
deformacion.

Acondicionamiento de polvos: algunos metales, como el hierro, tienen éxidos que se
reducen facilmente mediante una atmodsfera adecuada durante el sinterizado. Otros,
como el titanio, disuelven su propio o6xido, por lo que son adecuados para el
procesamiento de polvos. Los dxidos de aluminio contribuyen al reforzamiento por
dispersion.

Los polvos de metal finamente distribuidos pueden ser peligrosos y deben tratarse

con especial cuidado. Algunos, como el berilio y el plomo son téxicos, otros como el zirconio,

magnesio o aluminio presentan peligro de explosidon; muchos otros son pirofdricos (se

encienden espontaneamente con el aire) por debajo de un tamano critico de la particula
[10].
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1. Mezclado

Un solo polvo puede no reunir todos los requisitos de propiedades de produccidn, por lo
gue se mezcla con otros. La combinaciéon puede servir para varios propdsitos: asegurar la
uniformidad de la distribucidn de tamafios, controlar la respuesta a los esfuerzos impuestos, ajustar
la densidad del cuerpo compactado y cambiar la composicién o las propiedades [2], [10].

Los distintos tipos de mezclado son [2]:

1. Mezclar una fraccién mds gruesa con una mas fina para asegurar que los intersticios
entre las particulas se llenen.

2. Las aleaciones metdlicas se pueden producir al mezclar diferentes polvos elementales
(para algunos aceros, bronces y aleaciones de Al y Ti). En este caso, la aleacidn se forma
en el sinterizado.

3. Enla molienda intensa de dos metales, el severo endurecimiento por deformacion, la
fractura y la soldadura en frio dan como resultado una aleacién mecanica; la molienda
de dos fases (un metal con un liquido) se puede utilizar para producir endurecimientos
por dispersién. También se pueden obtener compuestos metal- no metal.

4. Los aditivos lubricantes reducen la friccién entre particulas, asi como la que hay entre
el molde y la pared de este.

V. Consolidacién de polvos

El método para la consolidacion, es decir, para convertir el material particula en la forma
deseada, depende del material y de la densidad deseada. Este puede ser en caliente o frio.

Compactacion en frio

Los polvos secos, los cuales se recubren con un lubricante seco, se compactan mediante la
aplicacion de presidn para formar un sélido denominado cuerpo verde, es decir, sin adhesion
permanente [10].

La densidad también esta en funcidon de la forma de la particula: un polvo esférico se
compacta con una densidad mayor que un polvo de forma irregular. En el curso del prensado, se
expulsa el aire que hay entre particulas, éstas se deslizan una contra otra y contra la superficie de la
herramienta de compactacién [2]. A presiones mayores, la fuerza aplicada se concentra en puntos
de contacto entre particulas; las presiones elevadas locales causan deformacién incluso fractura, el
compacto adquiere una resistencia en crudo expresada como resistencia de ruptura y se puede
medir en pruebas de flexion transversal [1].
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Las técnicas de compactacion en frio pueden ser:
Prensado uniaxial en matriz

Tiene su aplicacion mas amplia en piezas de forma sencilla utilizando una matriz de acero,
pues las presiones elevadas son permisibles; si las particulas se deforman plasticamente, se pueden
lograr densidades en exceso de 90% de la densidad tedrica. Las presiones permisibles de la matriz
son como las del forjado y la extrusion desde 100 MPa, 500 MPa, inclusive elevando la presién hasta
900 MPa en algunos casos. Las matrices se llenan por gravedad eliminando el exceso de polvo sélo
removiéndolo [10].

Entrada punzén
superior

NN

Compacto

=

R

S

Extraccion del
compacto en verde
Posicion

de llenado  pagicionamiento
de punzones

Compactacion

Figura 4: Secuencia de prensado uniaxial en matriz [10].

Prensado isostatico en frio

El polvo se introduce por vibracién en un molde de caucho, se aplica presion hidrostatica
(omnidireccional) por medio de un fluido, normalmente agua, y las presiones pueden ser desde 300
hasta 550 MPa; no se necesitan lubricantes ni aglutinantes [10].

Laminacién y gravedad

La compactacidn por laminado, seguida del sinterizado y tal vez de otra laminacién, es un
método importante para fabricar tiras de Ni; se utiliza para revestir sustratos metalicos sélidos [10].

El llenado por gravedad de un molde produce un compacto de baja densidad con poca
resistencia.
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V. Sinterizado

La sinterizacién es el proceso por el cual un conjunto de particulas, compactas o no, se
aglomeran o forman enlaces generando un cuerpo coherente bajo la influencia de una temperatura
elevada [1], [10]. El compacto crudo se calienta para obtener las propiedades finales requeridas.

Para el proceso de metalurgia de polvos existen dos tipos de sinterizado comunes.
Sinterizado en fase liquida

Este sinterizado consiste en fundir uno de los constituyentes, que envuelve al elemento con
temperatura de fusidn mds elevada, y la mejor aglutinacion se consigue cuando existe solubilidad
mutua [10].

Sinterizacion en hornos

La sinterizacion se realiza a temperaturas muy elevadas, se puede llevar a cabo por medio
de dos tipos: los continuos y los de vacio.

Los hornos continuos tienen una zona de precalentamiento (secado o quemado), una zona
de calor elevada (sinterizado) y una zona de enfriamiento. Todo el sinterizado se realiza en una
atmosfera elegida para proporcionar un ambiente neutro, no oxidante ni reductor [10]. Entre los
gases extensamente utilizados se encuentra el nitrégeno. Por otro lado, el sinterizado dentro de un
horno de vacio proporciona un medio neutro, pero a temperaturas elevadas favorece la
desoxidacion de muchos metales [1], [2].
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1.1.2 Propiedades fisicas y mecénicas de los materiales

Una propiedad fisica es una caracteristica de la materia que puede ser observada o medida
sin alterar la composicidon quimica de una sustancia. Algunos ejemplos de propiedades fisicas son:
temperatura, drea, volumen, los puntos de fusidon y ebullicion, la densidad, la masa, el peso,
elasticidad, dureza, entre otras. A continuacién, se dan algunos ejemplos de propiedades y sus
definiciones bdsicas:

Densidad

Es la relacién entre la masa de un cuerpo por unidad de volumen, es una magnitud intensiva,
es decir, que no depende de la cantidad de materia que compone al cuerpo, sino de su composicién.
Se habla también de densidad relativa, que es la relacién entre las densidades de un cuerpo y del
agua a 4°C, siendo esta la unidad. Como un centimetro cubico de agua a 4°C tiene unamasade 1 g,
la densidad relativa de la sustancia equivale numéricamente a su densidad expresada en gramos
por centimetro cubico [11].

Es interesante mencionar, que las densidades de la mayoria de los sdlidos y liquidos son
aproximadamente independientes de la temperatura; asi como de la presion, mientras que las de
los gases dependen, en su totalidad, de estas magnitudes [12].

Volumen

Como propiedad fisica de la materia es el espacio que ocupa un cuerpo. El Sistema
Internacional de Unidades establece como unidad principal de volumen al metro cibico. También
se encuentran el decimetro cubico y el litro (L) [13].

Es el resultado del producto entre tres dimensiones, conocidas como alto, ancho y espesor.
Masa

La masa es una propiedad intrinseca de un cuerpo, la cual mide la resistencia de éste a ser
acelerado. Es posible comparar este valor con la de otro aplicando a cada uno de ellos una fuerza
igual y midiendo las aceleraciones que adquieren. El cociente entre las masas de dichos cuerpos
resulta como el reciproco del cociente de las aceleraciones producidas en ellos por la misma fuerza,
es decir, my/m, = a,/a, [12].

Formular la hipdtesis anterior es valido debido a la segunda Ley de Newton: “La aceleracion
de un cuerpo es inversamente proporcional a su masa y directamente proporcional a la fuerza
exterior resultante que se ejerza sobre él”.

La unidad en el Sistema Internacional (S/) es el gramo, y posteriormente, se establecié un
patrdn para utilizar el kilogramo. Cabe comentar, que la masa es un concepto de suma importancia,
pues de él derivan otros como lo es el peso, que resulta del producto entre la masa de un cuerpo y
el valor de la aceleracién gravitacional.
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Temperatura

La Termodindmica es la ciencia que estudia la Temperatura, el calor; asi como el intercambio
de energia y tiene aplicaciones practicas en diferentes ramas como Quimica, Biologia, Ciencias de la
Salud y las Ingenierias [12].

Gracias a los estudios basados en la Termodinamica es posible establecer una escala de
temperaturas absolutas que es independiente de las propiedades de cualquier sustancia. Esto surge
debido a la existencia de tres escalas para la medicion en grados de la Temperatura, las cuales son
[12]:

1. Escala Celsius: que se construye asignando el valor de 0 °C a la temperatura del
punto de hielo, asimismo, a la del punto de vapor 100 °C.

2. Escala Fahrenheit: que se forma al asignar a la temperatura del punto de hielo el
valor de 32 °F y a la del punto de vapor 212 °F.

3. Escala absoluta de temperaturas: establecida por Lord Kelvin (1824 — 1907), donde
se define un “punto triple”, que considera una presiéon de 4.58 mm Hg vy la
temperatura es de 0.01 °C estableciendo asi, que el valor del cero absoluto es de -
273 °C.

Estos estudios, permiten también, definir a la Temperatura como la medida de energia
cinética molecular interna media de un cuerpo o sustancia [12].

Otra definicidn encontrada en la literatura dice que es una magnitud que mide el nivel
térmico o el calor que un cuerpo posee. Toda sustancia en determinado estado de agregacién
(sdlido, liquido o gas) estd constituida por moléculas que se encuentran en continuo movimiento.
La suma de las energias de todas las moléculas del cuerpo se conoce como energia térmica, la
temperatura es la medida de esa energia promedio [13].

Adicional a los cdlculos que se pueden realizar para determinar la temperatura de manera
analitica, existe un instrumento que ha evolucionado con el paso del tiempo, este es el termdmetro.
Sin embargo, el mas comun es el de mercurio que, al estar en contacto con un cuerpo caliente, el
elemento en estado liquido se dilata y sube la columna.

Oxidacion

Los materiales estan expuestos a todo tipo de ambientes. Esta interaccién provoca,
generalmente, la pérdida o el deterioro de sus propiedades fisicas. Por ello, otra propiedad de
interés es la resistencia a la oxidacion [14].

La oxidacién y la corrosién son procesos de deterioro en materiales metalicos y se pueden
distinguir dos tipos:

a) Oxidacion directa, que resulta de la combinacion de los atomos metalicos con los
de una sustancia agresiva, por ejemplo, la oxidaciéon por oxigeno o por azufre,

29



generando una reaccidn, donde el metal pasa de un estado “puro” a uno combinado
con otros elementos, dando como resultado éxidos, carbonatos, sulfatos, entre
otros, que quedan adheridos a la superficie del metal. A esto se le conoce como
pelicula y, en ocasiones, no es una reaccién mala, por el contrario, resulta ser un
protector, que aisla al material (como Cu, Ni Sn, y Al) del agente corrosivo [14].

b) Corrosion electroquimica: es aquella que se presenta cuando un metal es atacado
por un agente corrosivo en presencia de un electrolito?, como lo es el agua de mar.
Este fendmeno se presenta cuando el metal actia como anodo (polo positivo) y
cede sus electrones debido a la humedad (que juega el papel de electrolito) del
medio ambiente [14].

Elasticidad

Se puede definir un cuerpo elastico aquel que recobra su tamafio y forma originales cuando
deja de actuar sobre él una fuerza. Robert Hooke observé experimentalmente que cuando una

w_n
S

fuerza “F” actia sobre un resorte produce en él un alargamiento que es directamente
proporcional a la magnitud de la fuerza siendo el primero en establecer esta relaciéon [13].
Actualmente esta relacién es generalizada para el estudio de los materiales y sera detallada en el

capitulo siguiente.
Dureza

Es un término utilizado para describir la capacidad de los metales para resistir fuerzas que
tienden a penetrarlos. Los materiales resisten rayaduras, desgastes, penetracion o cualquier otro
dafio fisico. La dureza de los metales se prueba con maquinas conocidas como durémetros, que
presionan una punta contra los materiales que se probaran [13].

Ductilidad

Es una medida de la capacidad de un material a sufrir deformacidn plastica significativa
antes de la ruptura.

Maleabilidad

Es la propiedad que permite doblar los metales para darles una forma deseada o para
laminarlos en forma de hojas [13].

Cada material cuenta con distintas propiedades, éstas son sélo algunas; la mayoria estan
relacionadas con su microestructura y es posible analizarla gracias a la Metalografia.

1 Cualquier sustancia, generalmente liquida, que se comporta como medio conductor eléctrico
debido a los iones libres que contiene.
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1.1.3 Metalografia

La ciencia y tecnologia de materiales es un campo interdisciplinario que estudia la
composicion de los materiales sin dejar de lado su estructura para controlar sus propiedades a
través de la sintesis y el procesamiento. La composicidn se refiere a la constitucion quimica del
material, por otro lado, la estructura a la descripcién del arreglo de atomos [15].

El arreglo de 4tomos o mejor conocido como microestructura tiene una influencia profunda
sobre muchas de las propiedades; sin embargo, la excepcidn en este caso se ve representada en las
propiedades mecdnicas, refiriéndose a la capacidad de los materiales de resistir acciones de carga.

La metalografia estudia las caracteristicas estructurales y la composicidn de piezas metdlicas
para relacionarlas con sus propiedades mecdnicas a través de la observacion microscépica de una
probeta pulida sometida a un ataque quimico.

De manera general, para hacer un anadlisis metalografico se deben realizar las siguientes
etapas:

Seleccion y corte
Encapsulado
Desbaste

el

Ataque quimico y pulido
Seleccién y corte de muestra

Debido a que es el primer paso del proceso, la seleccidn de la muestra es fundamental, pues
debe realizarse donde la pieza contenga todas las caracteristicas del material.

Después de seleccionar la pieza, se procede a realizar el corte. Este se realiza bajo las
condiciones (rpm) adecuadas para cada material. En ninglin caso? se debe cambiar la estructura
cristalina del material. Es mejor tomarse el tiempo adecuado en el corte, de ese modo ahorrar
tiempo en el desbaste y el pulido.

Estos cortes deben ser observados, tanto en el microscopio éptico como en el electrénico
con distintas técnicas; por ello, los que son observados sdlo en el dptico y que tienen una dureza
baja se pueden ejecutar con un arco con segueta. Sin embargo, los cortes que se observan con
técnicas como EBSD, DRX u otras, requieren de un espesor particular.

2 Se hace la especificacidn, pues este proceso no sélo se puede realizar en materiales metalicos,
sino en no metales, como la fibra de carbono, ceramica o vidrio, y se conoce como Materialografia.
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Para este tipo de cortes se recurre a una cortadora automatica que trabaja con discos de
corte especificos para cada material, incluso, si la eleccion del disco es la adecuada, se puede
mejorar la calidad de la superficie cortada y, por ende, una mayor duracion del disco.

En general, un disco de corte duro (poco flexible) es el adecuado para cortar material blando
y por el contrario un disco blando (flexible) se usa para cortar material duro. Incluso para algunos
materiales y aleaciones existen discos especiales para cortar; tal es el caso del titanio [16].

Encapsulado

La etapa del encapsulado, como su nombre lo dice, consiste en colocar las muestras
obtenidas después del corte dentro de “una cdpsula”, si bien no es una capsula, se requiere que la
muestra quede dentro de una geometria cilindrica, como se muestra en la Figura 5, que permita
Ilevar a cabo el desbaste de una manera homogénea y cdmoda. El montaje se elabora en materiales
plasticos sintéticos como bakelita, licité, acrilico isotérmico o resina poliéster, que son vertidas
dentro de un molde; en el que, después del moldeo son relativamente duros y resistentes a la
corrosidn, evitando contratiempos durante el desbaste donde se obtiene un producto Ilamado
“pastilla”.

Figura 5: Muestras encapsuladas en resina transparente.

Las dos caracteristicas principales que se deben tener en cuenta al momento de decidir qué
resina utilizar son la dureza y el efecto borde.

La dureza de la resina debe ser similar a la de la muestra en estudio para evitar que la
superficie de la probeta quede concava o convexa después del pulido. Si la probeta queda con este
problema después del pulido, cuando se observe a través del microscopio no estara enfocada en
todos los puntos y habra que reenfocarla [16].

El efecto borde se produce cuando la resinay la muestra no han quedado totalmente unidas.
Si existe este caso, los elementos que se utilizan en el pulido (diamante y lubricante), especialmente,
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en el ataque quimico por ejemplo restos de etanol, pueden generar sobre-ataques en el borde de
las muestras en estudio [16].

El encapsulado es mejor conocido como embutido y se puede realizar en caliente o en frio.
Para el embutido en caliente se cuenta con las siguientes opciones de resina:

1. Resina baquelita, que se suele utilizar con muestras muy blandas (aluminio, algunos
bronces).

2. Resina EPO negra, que es dura y evita el efecto borde (separacién entre la resina y
la muestra).

3. Resina DUROPLAST azul, que tiene una dureza muy elevada y evita en mayor medida
el efecto borde. Sélo debe utilizarse con materiales extremadamente duros.

4. Resina termoplastica, que se utiliza cuando se necesita que la pastilla sea
transparente y asi poder ver la muestra a través de ella.

5. Resina DUROPLAST negra, que contiene grafito y la hace conductora. Se utiliza
cuando la muestra debe estudiarse con un SEM.

Para el embutido en frio utilizando moldes existen dos tipos de resinas, de metacrilato y
epoxi.

1. Resinade metacrilato, de rapido endurecimiento (aprox. 15 minutos). Existen varios
tipos dependiendo de su dureza.

2. Resina epoxi, que es transparente y de largo endurecimiento (aprox. 6 horas). Si se
necesita eliminar por completo el efecto borde, ésta es la resina adecuada.

El tipo de molde utilizado también puede variar la intensidad del efecto borde. En el caso
de los moldes blandos de silicona, el molde se mueve durante el curado de la resinay puede producir
el efecto mds acusado. En cambio, los moldes duros de tefléon disminuyen este problema. Si se utiliza
resina epoxi, se debe utilizar los moldes de polipropileno ya que son los Unicos que no son atacados
por la resina [16].

Desbaste

En seguida del montaje se realiza el desbaste, que puede ser manual o en maquinas
pulidoras y consiste en deslizar la pastilla sobre un papel abrasivo (o disco abrasivo) con una presién
homogénea para efectuar, como tal, el desbaste de la probeta.

Si el proceso es manual, se puede llevar a cabo sobre un tramo de vidrio perfectamente
plano con un trozo de papel abrasivo (lija) de tal forma que cada vez que se cambie, |la pastilla se
debe de girar 90°. Debido a que los papeles abrasivos son lijas de agua es necesario: 1) agregar
abundante agua y 2) comenzar con el nimero mas pequefio (180, pasando por la 220, 280, 500,
hasta la numero 1500) utilizando todos los abrasivos, pues el tamafio de grano cambia. Hacer esto
asegura un buen desbaste y favorece el pulido.
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La variacidn de las lijas es de la misma manera para el desbaste en una pulidora, sin
embargo, se deben tener en consideracidn otros factores, tales como la velocidad de giro del disco
abrasivo y la carga.

La velocidad de giro en el desbaste debe ser entre 150y 200 rpm. No se recomienda trabajar
a mas velocidad ya que se pueden producir rayas que resultan dificiles de quitar. En el caso de los
materiales blandos (como el aluminio o titanio), la velocidad puede ser menor [16].

Si se dispone de un cabezal portamuestras, la direccidn de giro debe ser la misma que la del
plato, salvo en las lijas de desbaste (#240) que puede ser contrario. Se recomienda hacerlo de este
modo con el fin de lijar lo mds suave posible [16].

Los tipos de lijas que existen son:

e Lijas de SiC (carburo de silicio): son las lijas tradicionales y mas extendidas en su uso.

e Lijas de Zr (circonio): son lijas para realizar desbastes que se preparan para ensayos
de espectometria, evitan la contaminacién de Si.

e Lijas de diamante: son lijas de gran duracién con las que se consigue retirar gran
cantidad de material rapidamente. Si se tiene un material extremadamente duro
(ceramica, vidrio, metal duro, fibra de carbono) se recomiendan estas lijas.

Cuando se usa un cabezal no se recomienda sobrepasar los 40N en presion individual y para
una presion central, 160N son adecuados [16].

Después de cada paso de lijado se debe limpiar con agua las muestras; asi como la pulidora para
evitar arrastrar particulas gruesas al siguiente paso.

Ataque quimico y pulido

Después del desbaste, se pueden observar las probetas; sin embargo, no se tendrd la
superficie ideal para el analisis metalografico. Por lo tanto, es necesario realizar un ataque quimico,
gue consiste en sumergir por unos segundos la probeta en un reactivo.

Los reactivos varian; algunos ayudan a definir con mayor claridad el tamano, forma vy
distribucién del grano, estos generalmente estan constituidos por acidos. El acido picrico es utilizado
en aceros aleados o fundicidn gris. El acido nitrico resalta los diversos constituyentes estructurales
y el contorno de los granos de los aceros no aleados mostrando algunas fases como la ferrita, la
perlita se distingue por un color mas obscuro y la cementita permanece blanca.

Por otro lado, para el titanio y sus aleaciones es recomendable el uso de una soluciéon
guimica acida tipo Kroll, la cual se debe manejar con mucha precaucidn porque es muy agresiva. Al
utilizar esta suspension se mejoran las posibles distorsiones de los granos aparecidas durante el
desbaste y el pulido.

El pulido es un paso fundamental por dos razones:

1. Eselfinal del proceso de preparacion y debe asegurar una superficie idénea para el estudio,
es decir, sin imperfecciones.
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2. Debe ser un acabado espejo, que proporcionara todos los datos necesarios para el analisis;
después del pulido se podran observar las fases, el tamafio de grano, la composicién,
incluso, se puede determinar la estructura del material realizando un indexado.

La manera en que se realiza es apoyando la cara desbastada de la pastilla sobre un pafio
embebido con una suspensién de abrasivo fijo a un disco. Este paso puede ser manual o en una
madquina pulidora. Si es manual, la probeta se tendrd que desplazar de manera radial, desde el borde
hacia el centro del disco.

Nuevamente la velocidad de giro (como en el desbaste) es importante, debe ser igual o
menor a 150 rpm. Con éxidos de pulido (alimina o gel de silicio) no se recomienda el utilizar una
velocidad superior a 100 rpm. Si se utiliza un cabezal portamuestras no se debe ejercer una presion
individual superior a 25N y 100N en presidn central [16].

Existen varios tipos de pafios especificos para cada tamafio de diamante. En general, cuanto
menor es el tamano del diamante, el pafio a utilizar tiene mas pelusa. Del mismo modo, los pafios
duros se utilizan con diamante de mayor tamafio [16].

Para el pulido se utiliza diamante monocristalino o policristalino de tamafo de grano entre
15 a 1um y para el pulido final muy fino se usan 6xidos de pulido (alimina o gel de silicio) inferiores
a lum [16].

El diamante monaocristalino tiene una relacién calidad-precio muy buena, por lo que es el
mas utilizado. Por otro lado, el policristalino es mas eficiente, ya que esta compuesto de cristales
gue se van rompiendo conforme avanza el pulido. Esto deposita cada vez mas diamante en el pafio.
Se debe utilizar en materiales duros como ceramica, vidrio o fibra de carbono [16].

El pulido final con alimina se utiliza solamente cuando se debe hacer un estudio con altos
aumentos que requiere una superficie totalmente libre de rayas. Su tamafio de grano habitual es de
0.06um y se usa para materiales duro como el hierro fundido, asi como todos los tipos de acero [16].

Como se lleva a cabo en el desbaste, se debe tener mucha limpieza de las muestras entre
pafio y pafio (incluso mayor) limpiandolas con agua destilada y alcohol después de cada paso.

Los pafios que se utilicen deben limpiarse también con abundante agua para evitar que
gueden residuos de la probeta o abrasivo.

Como se menciond anteriormente, el orden del pulido y el ataque varia; la combinacion
adecuada de ambos permitird una observacién éptima, asi como que se logre evitar la distorsion.
Lo que esimportante recordar es que antes de atacar la probeta debe limpiarse con alcohol, después
utilizar la secadora.

Con la limpieza adecuada, el ataque y el pulido, las probetas estan listas y se ha completado

la preparacion metalografica.
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Actualmente existen tablas y métodos para la correcta preparacién metalografica de
materiales especificos, en la Tabla 4 se muestran los parametros recomendados para el cobre y sus
aleaciones.

Tabla 4: Especificaciones para preparacion metalogrdfica Cu y aleaciones, [17].

Preparacion metalografica

Molienda y Pulido; Cobre y aleaciones

Paso 1 2 3 4
Superficie Lija Lija Lija Lija
Tipo SiC SiC SiC SiC
Abrasivo
Tamafio #500 #800 #1200 #4000
Suspensidn/Lubricante Agua Agua Agua Agua
Rpm 300 300 300 300
Fuerza (N) 25 25 25 25
. . El
Tiempo (min) . 1 1 1
necesario
Superficie MD-Mol MD-Chem
Tipo Diamante /
Abrasivo
Tamanfo 3um /
Suspension/Lubricante DiaPro Nitrato (1 gota/2
seg)
Rpm 150 150
Fuerza (N) 25 15
Tiempo (min) 4 1




1.14 Biocompatibilidad

En el Siglo XIX se pueden encontrar las primeras referencias acerca de la evaluacion de la
biocompatibilidad; sin embargo, no existia una definicién puntual para este término.

En Chester (Reino Unido) en el afio 1991, se celebré una conferencia acerca de definiciones
del campo de los biomateriales, donde se concluyd que la biocompatibilidad no es una propiedad
intrinseca de un material, dado que el uso del material debe venir calibrado por la aplicacién y
condiciones de uso. De hecho, ninglin material es universalmente biocompatible. Como ejemplo,
basta considerar que el polietileno de ultra alta densidad es un material bioinerte cuando se utiliza
de forma masica, por ejemplo, en prétesis articulares, pero sus particulas de desgaste producen una
seria reaccion a cuerpo extrafio [17].

Por lo tanto, la biocompatibilidad podria interpretarse como /a aceptabilidad bioldgica y es
el estudio de la interaccién de los biomateriales con los tejidos susceptibles que estan en contacto
con ellos. Se puede interpretar también como la habilidad de un material para interactuar de una
manera positiva con el huésped, pues debe de ser aceptado por el organismo y no generar un
rechazo, en una aplicacion especifica.

La biocompatibilidad se puede examinar a distintos niveles:

1. Lainteraccidn entre el material y los tejidos
2. Lareaccion resultante de la degradacidn del material
3. Los factores mecanicos (elasticidad, tenacidad, etc.)

Pero no son los Unicos factores, se deben considerar también el uso, frecuencia, duracion
de la exposicidn, la cantidad y sustancias migradas al cuerpo [17].

Para que un material sea considerado biocompatible debe cumplir con dos especificaciones
basicas:

1. Caracterizacidon fisico-quimica, por la que se realizard el estudio de las
caracteristicas mecanicas (estaticas y dinamicas; elasticidad, resistencia, dureza,
etc.) del material, asi como de su composicion quimica (densidad, microestructura,
propiedades termodinamicas, etc).

2. Evaluacioén bioldgica, que sera con el estudio de biocompatibilidad.

Otros factores que influyen en la biocompatibilidad son los quimicos y los eléctricos, asi
como las propiedades de la superficie en contacto, en conjunto con las interacciones mecanicas,
pues estas condicionaran la respuesta del material.
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1.1.5 Biomateriales

Se define biomaterial como un material destinado a estar en contacto con sistemas
biolégicos para evaluar, tratar, aumentar o reemplazar algun tejido, érgano o funcién del cuerpo
[17]. Asi como todos los materiales, los biocompatibles también se pueden clasificar segun el grupo
al que pertenecen, es decir, como metdlicos, ceramicos, polimeros y compuestos?.

Dentro del grupo de los metales se encuentran las aleaciones base cobalto, titanio, tantalio
y acero inoxidable; este Ultimo se clasifica en cuatro grupos segliin su microestructura; sin embargo,
los austeniticos son los mas utilizados en la fabricacidn de implantes.

Los aceros inoxidables se caracterizan por ser resistentes a una gran variedad de agentes
corrosivos. Este tipo de aceros contienen, al menos, un 12% de cromo, siendo este tan reactivo
produce un recubrimiento con una pelicula superficial tan adherente y autorrenovable que resiste
a la corrosion aun a temperaturas elevadas [17], [18].

El acero 316 (16-18% Cr, 10-14% Niy del 2 al 32% de Mo) y el 316L son aceros inoxidables
austeniticos al cromo-niquel-manganeso. Son no magnéticos en condicién de recocido y no
endurecen con tratamiento térmico. El contenido total de cromo y niquel es, por lo menos, de 23%
y se trabajan con facilidad en caliente o en frio. Suamplia aplicacién en implantes temporales como
placas de fractura, tornillos y clavos, radica en su resistencia a la corrosidn gracias al bajo contenido
de carbono (de un 0.08% al 0.03%) [18].

Figura 6: Acero inoxidable austenitico en prétesis quirurgica [19].

3 Derivados de la unién de estos.
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1.1.6  Titanio y sus aleaciones

Nombrado asi en honor al griego Titan, el titanio fue descubierto en 1791. Es un metal de transicion
gue a temperaturas elevadas y ambiente presenta resistencia a la corrosion. Las aplicaciones de
este elemento pueden ser en aerondutica, componentes de motores a chorro, autos de carrera,
componentes para la industria quimica, petroquimica, aplicaciones marinas, cascos de submarino y
biomédicas como lo son los implantes ortopédicos y quirargicos.

This grade is a bit stronger than what

you will find with grade 2, with major APPLICATIONS

corrosion resistance and good
weldability. Grade three has reasonable
formability and ductility and is widely
used in aerospace, chemical processing,
and marine applications.

COMMON PRODUCT FORMS
* bar * plate

* hillet * welded pipe

* ingot/bloom * welded tubing

PROPERTIES

CORROSION TENSILE YIELD
RESISTANCE STRENGTH STRENGTH FORMABILITY DUCTILITY  WELDABILITY

Figura 7: Propiedades mecdnicas [54].

El titanio comercialmente puro (Ti CP), conocido asi debido a que su alta reactividad
dificulta la extraccion en estado puro, tiene una excelente resistencia a la corrosién para
aplicaciones donde la consideracién de resistencia mecdnica es secundaria.

Sin embargo, se agregan elementos de aleacidn como el aluminio, el vanadio, el molibdeno,
el manganeso, el silicio y otros a las aleaciones de titanio, con la finalidad de mejorar propiedades
como mayor resistencia mecdnica y una capacidad elevada de endurecimiento.

39



La manufactura de aleaciones de titanio debe realizarse con meticulosidad, debido a que las
propiedades y las caracteristicas de estas pueden cambiar por pequefias variaciones en la
composicion o el procesamiento de los elementos. Por ello, es importante la prevencién de la
contaminacién superficial por hidrégeno, oxigeno o nitréogeno, ya que estos elementos reducen la
tenacidad y la ductilidad del titanio propiciando la fragilizacién [17].

El titanio sufre una transformacion alotrépica a la temperatura de 882°C, pasando de una
estructura hexagonal compacta (fase a) a una estructura cliibica centrada en el cuerpo (fase B) que
permite la realizacién de tratamientos térmicos [17], [18].

También, existen cuatro grados de titanio sin alear normalizados para implantes quirurgicos,
dependiendo del contenido de impurezas (oxigeno, nitrégeno, carbono, hidrégeno y hierro) que son
las que controlan las propiedades mecdnicas [17].

Una ventaja del uso del Ti en aplicaciones biomédicas, frente al acero inoxidable y las
aleaciones base cobalto, es que su médulo de Young es de 110 GPa frente a los 200 GPa y a los 220
GPa, respectivamente, de las aleaciones anteriores; siendo el médulo elastico del hueso de 20 GPa
[17], [18].

Debido a la biocompatibilidad que presentan las aleaciones de Ti también se han utilizado
en el area biomédica. La mas comun es Ti6Al14V, debido al equilibrio que existe entre sus
propiedades mecanicas; la resistencia a la corrosién, su capacidad para tener un buen mecanizado
y poder modificar sus propiedades con tratamientos térmicos [17].

La aleacién Ti6Al14V es de tipo a-B. Este tipo de aleaciones se ha desarrollado por la mala
forjabilidad del tipo alfa, por su baja resistencia en frio y por su fragilidad, si se intenta aumentar la
resistencia mediante el aumento del contenido de elementos de aleacion [17].

La resistencia del titanio y sus aleaciones es en general inferior a las de acero inoxidable AlSI
316 y de las aleaciones base cobalto, pero en relacién con su resistencia especifica
(resistencia/densidad), las aleaciones de titanio son superiores [17].

El proceso de fabricacion mds favorable, basado en las caracteristicas del titanio y sus
aleaciones, es la metalurgia de polvos. Esta hipdtesis se respalda con el trabajo reportado por V.
Amigé et al. [20], donde muestra que la obtencidn de aleaciones B-Ti se pueden producir con dicha
técnica mejorando las propiedades del material, como un mdédulo elastico bajo y alta resistencia a
la corrosidn. Por ello este material producido de esta forma, tiene distintas aplicaciones, como en
aeronautica o biomateriales [20].
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Estos mismos investigadores le han dado continuidad al trabajo de investigacién de
diferentes aleaciones fabricadas por medio de PM, tal como Ti-Cu, obtenida con fines biomédicos.
Parte de los resultados obtenidos demuestran que el Cu aumenta la cantidad eutectoide en el limite
de grano, favoreciendo la formacién de intermetalicos de Ti2Cu, que disminuyen la pérdida de
materia de las prétesis por desgaste o corrosion, ademas aumenta la dureza [21].

Como se menciond, el titanio es reactivo a elevadas temperaturas, es por ello, que se han
realizado sinterizados en moldes de diferentes materiales, como alumina, itria, circona y gres* a
temperaturas entre los 1300 — 1400°, obteniendo los mejores resultados con el molde de itria;
disminuye la dureza el 40% de las aleaciones Ti6Al14V, acercandose a la del hueso cortical [22].

lpm JEOL 4/10/2010
15.0kV SEI SEM

Figura 8: Imagen tomada en SEM de material cerdmico a de circona [23].

4 Material cerdmico formado por arcillas y silice.
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1.1.7 Silicio como elemento aleante

El silicio es un elemento muy abundante en la corteza terrestre con aspecto gris oscuro
azulado, forma parte de los metaloides; es decir, que tiene propiedades intermedias entre metales
y no metales, es semiconductor y tiene nimero atdmico 14 [24].

A continuaciodn, se presentan algunas de las propiedades del Si en la Tabla 5.

Tabla 5: Propiedades del Silicio.

Propiedades del Si

Estado ordinario Sélido (no magnético)
Densidad 2330 kg/m3
Punto de fusién 1414°C
Punto de ebullicién 2900°C
Estructura cristalina FCC

El uso mas comun del silicio es la industria de la construcciéon donde es utilizado como
componente de ladrillos, hormigdn y cemento; sin embargo, no es el Unico. Al ser semiconductor
también es muy importante en la industria eléctrica para células solares, pantallas LCD vy
transistores. Se puede encontrar también en forma de silicatos, por lo tanto, se usa para hacer
ceramicas y esmaltes; asi como la silicona, un polimero derivado del silicio que se utiliza en aceites
y ceras, implantes mamarios, lentes de contacto, explosivos y pirotecnia [24].

No obstante, la mayoria del silicio se utiliza con el fin de producir piezas fundidas con
aleaciones de aluminio. Las piezas se producen mediante vaciado en un molde y generalmente
forman parte fundamental de la industria automotriz.
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2 Capitulo II: Aspectos generales sobre caracterizacion mecdnica en
materiales

2.1.1 Elasticidad

Actualmente la elasticidad es estudiada, en términos generales, por la mecdanica del medio
continuo. Esta rama de la mecanica estudia el comportamiento mecanico de los materiales
modelados como continuos en lugar considerarlos como cuerpos formados por particulas discretas.
Se divide en el estudio de la mecanica de fluidos y mecénica de sélidos. Utiliza el ente matematico
denominado “tensor” el cual es definido como una transformacion lineal de un espacio vectorial en
el mismo [25] y se representa como sigue:

v=_Su (1)

La teoria de elasticidad por su parte estudia el comportamiento de los materiales de una
manera mas general que la mecanica de materiales. Dentro de la teoria de elasticidad se definen los
esfuerzos y deformaciones de forma separada para posteriormente relacionarlas por medio de
ecuaciones constitutivas. En un cuerpo al cual le es aplicado un conjunto de fuerzas en un punto
interior de él mismo existen esfuerzos normales y esfuerzos de corte. Unicamente para un corte
imaginario sobre el cuerpo se tienen tres esfuerzos (uno normal y dos de corte) los cuales se definen
como [26]:

. AF,  dF, .

% T sam0 DA T dA @
. AF, dF,

T = 0 aa T ~
. AF dE

v = maa = (‘”
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Donde o es utilizado para esfuerzos normales y T para esfuerzos cortantes. Considerando
dos cortes mas al cuerpo, se tienen todos los esfuerzos posibles en un punto; de tal forma que el
tensor de esfuerzos puede escribirse como:

Oxx Txy Txz
o] = [Tvx 9y Tz (5)
Tzx sz Ozz
Donde los subindices iy j representan el plano y la direccién en cada caso. Las unidades del
esfuerzo en el sistema internacional son pascales Pa (N/m?) y debido a que son valores altos
generalmente se representan en MPa.

Para el caso de la deformacién la deformacién unitaria esta definida como:

L-L, &

&£ e p—
° Lo Lo

(6)

Donde L es la longitud final y Lo es la longitud inicial. De manera general, las deformaciones

en funcién de los desplazamientos se pueden expresar como sigue:
1 T
gj = E(Vu+Vu ) (7)

De hecho, para analizar un problema en teoria de elasticidad es necesario considerar 15
ecuaciones en derivadas parciales (3 ecuaciones de equilibrio, 6 relaciones deformacién-
desplazamiento y 6 relaciones esfuerzo - deformacidn). Las relaciones esfuerzo — deformacion
representan la forma general de la ley de Hooke la cual puede escribirse como:

o =Ce (8)

Donde o es el tensor de esfuerzos, C el tensor de constantes eldsticas y € el tensor de
deformaciéon. Debido a que el tensor de esfuerzos y el de deformaciones son de rango 2 (9
elementos cada uno) el tensor de constantes eldsticas es de rango 4; es decir, matematicamente
tiene 81 términos. Como los tensores de esfuerzo y deformacidn son simétricos las 81 constantes
elasticas se reducen a 36. Finalmente, una reduccion mds es realizada bajo consideraciones de
energia quedando Unicamente 21 constantes elasticas. Este Gltimo nimero es el maximo que puede
tener un material el cual se va reduciendo de acuerdo a la estructura cristalina que presente el
material y a las simetrias presentadas en ella, ver Tabla 6 [27].
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Tabla 6: Reduccion de constantes eldsticas de acuerdo con estructura cristalina y sus
simetrias.

T ; , . Numero de constantes
Estructura cristalina Simetria rotacional

elasticas independientes

Triclinica - 21

Monoclinica 1 rotacion en un eje 2 13

L 2 rotaciones de eje 2
Ortorrombica ] 9
perpendiculares

Tetragonal 1 rotacion de un eje 2 6
Hexagonal 1 rotacion de un eje seis 5

Cubica 4 rotaciones de ejes 3 3
Isotrépica - 2

Para disefios ingenieriles es considerado el caso isotrépico cuya ley de Hooke es
representada como:

& = %[O‘x —v(0y, +0,)] (9)
Tx
VYay = Ty (10)
1
&=z [O'y —v(o, + az)] (11)
Tyz
Vyz =" (12)
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6, = 2 los — (o, + )] (13)

T
Vxz =% (14)

Donde E es el médulo de elasticidad, G el mdédulo de rigidez a corte y v es el coeficiente de
Poisson. Considerando el caso uniaxial oy = 0z = 0 ; la ecuacién 9 queda como:

o=Ee (15)

Donde E varia de acuerdo con el tipo de material.

2.1.2  Ensayos para caracterizacién de materiales

La caracterizacidn de materiales se refiere a la identificaciéon de un material a partir del
estudio de sus propiedades fisicas, quimicas, estructurales, entre otras [28].

Existen para ello distintas técnicas de caracterizacién, de acuerdo con el interés que
despierte dicho material. Una vez conocidas las caracteristicas del material puede establecerse la
naturaleza de este; asi como sus posibles aplicaciones [28].

Las pruebas que se realizan para caracterizar se clasifican en dos tipos: ensayos destructivos
y no destructivos.

Al momento de trabajar un material se deben conocer sus propiedades mecanicas, y saber
qgue éstas variaran en funcidn de la velocidad de deformacién y de la temperatura a la que se
encuentre en el cuerpo a ensayar. Los ensayos utilizados para medir las propiedades mecdnicas son
los ensayos destructivos, que determinan las caracteristicas mecdnicas de los materiales en
condiciones de esfuerzo y deformacion de las piezas o elementos que estaran sometidos durante
su funcionamiento real [29].

Un ensayo destructivo es aquel que deteriora la pieza que inspecciona, pero dependiendo
del tipo de ensayo, la pieza experimenta desde una leve marca hasta una deformacién permanente
o incluso su rotura parcial o total [29].

Dentro de los ensayos destructivos de propiedades mecanicas se pueden diferenciar: los
ensayos estaticos, dindmicos y tecnoldgicos.

Los estaticos tienen una carga estatica o progresiva, los dindmicos no tienen carga estatica
y los tecnoldgicos se utilizan para comprobar si un material es Util o no para una aplicaciéon en
concreto, cuando por medio de pruebas cientificas no es posible realizar las comprobaciones [29].
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Un ensayo no destructivo es aquel que no altera la forma ni las propiedades de un objeto.
No produce ningun tipo de dafio en él o el daino es imperceptible. Este tipo de ensayos sirven para
estudiar las propiedades fisicas, quimicas y algunas mecanicas de los materiales [30].

Ensayos de radiografia industrial, de liquidos penetrantes, de ultrasonidos o de particulas
magnéticas son algunos de los ensayos no destructivos mds comunes.

2.1.3  Ensayos en diferentes arreglos mecénicos

Como se menciond en la seccidon anterior en teoria de elasticidad se estudia el
comportamiento de los materiales sometidos a diferentes estados de esfuerzos. En especial, se
analiza larelacidn entre las fuerzas aplicadas y las deformaciones resultantes; asi como los esfuerzos
limite que pueden provocar una falla en el funcionamiento de los componentes [31].

Las caracteristicas obtenidas a partir de los métodos de ensayo se emplean para desarrollar
materiales y disefiar componentes; asi como para garantizar calidad. Para caracterizar las
propiedades mecanicas de los materiales de la manera mas precisa posible, se emplean métodos de
ensayo normalizados [31].

Dentro de algunos ensayos normalizados se encuentran los siguientes ASTM B 557-02a:
Standard Test Methods of Tension Testing Wrought and Cast Aluminum and Magnesium- Alloy
Prodcuts [32], ASTM E 8: Test Methods for Tension Testing of Metallic Materials, ASTM E 290:
Ensayo de flexion para la ductilidad de metales [33], ademas de la ASTM A 1058-12b: Standard Test
Methods for MEchanical Testing of Steel Products [34], que incluye tensidn, flexidn, flexién (tubo),
dureza (Brinell, Rockwell) e impacto.

La Tabla 7 muestra los ensayos que se realizan para ciertas propiedades mecdnicas.
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Tabla 7: Propiedades mecdnicas y método de ensayo [31].

Propiedad mecdnica Método de ensayo

Elasticidad, plasticidad

Ensayo de traccién, compresién, flexiony

Comportamiento del material y esfuerzo torsion

eldstico

Comportamiento de fluencia Ensayo de fluencia
Dureza Brinell, Rockwell, Vickers
Tenacidad Ensayo de resiliencia

Resistencia a la fatiga, resistencia continua B
Ensayo de Wohler
y alterna

Ensayo de traccion

Se considera uno de los ensayos mas importantes; en este ensayo, la seccién transversal
(conocida) de una probeta se somete a una fuerza relativamente pequefa, pero en constante
aumento en direccion longitudinal hasta que se produce una fractura.

El diagrama esfuerzo-deformacién, Figura 9, muestra el comportamiento, de manera
general, de los diferentes materiales y proporciona valores, que son de suma importancia, como el
limite eldstico, de proporcionalidad y el mddulo elastico.
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Figura 9: Diagrama esfuerzo-deformacion [35].

Seleccion de diversas formas de
probeta para ensayos de traccion
conforme a la norma DIN 50125

00
|

Meétodo de ensayo de un ensayo de traccion clasico

F fuerza, a fractura con deformacion leve, b fractura duactil,
c fractura diactil completa

Figura 10: Método de ensayo de una prueba de traccion cldsico [31].

El limite elastico, es el esfuerzo maximo que puede sufrir un cuerpo sin que la deformacion
sea permanente [13].
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2.1.4  Obtencién de mddulo de elasticidad por diferentes métodos

Como se mencioné anteriormente la manera general de obtener el mddulo de elasticidad
es por medio de los ensayos de traccidn, flexién y compresién, no obstante, en los Ultimos afios, se
han desarrollado otras metodologias y dispositivos para obtenerlos [36-38], por ejemplo:

1. Por el método de vibraciones: Consiste en captar la sefal emitida por un excitador
electrodindmico generada por una pequeia carga eléctrica cuando un espécimen es
sometido a un esfuerzo mecanico [36].

2. Own-weight circular ring method desarrollado por el japonés Atsumi Ohtsuki para
facilitar dicha medicién. EIl método consiste en analizar el comportamiento de Ia
deformacion basado en la teoria de comportamiento no lineal de g, tanto en el eje X
como en el eje Y, que sufre un anillo formado por un cable al que se le aplica la carga de
su propio peso [37].

a) b) c)

Figura 11: Configuracion experimental. a) Configuracion esquemdtica, b) Fuerzas y
momentos, c) Region OB [37].
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Figura 12: Diagrama del método de anillo [37].
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Figura 13: Comparacion de dos métodos empleados para medir médulo de Young [37].
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3. Método de ultrasonido: que sirve para calcular, a partir de la medicién de la velocidad
de ondas longitudinales y transversales, médulos como lo son el elastico (E) y el
coeficiente de Poisson (v).

Las ventajas de este ultimo es que se puede aplicar a todo tipo de materiales, incluso
materiales porosos, ademas de ser un ensayo no destructivo.

Los datos principales requeridos son la p, la velocidad de propagacién longitudinal y la
transversal. El principio del método se basa en la medicion de la propagacién del sonido en el medio
que constituye a la probeta con un equipo capaz de captar, generar y emitir diferentes ondas,
debido a que hay un cambio en el medio de propagacion [38].

Es importante saber que el sonido y el ultrasonido son ondas que comparten la misma
naturaleza, pero la frecuencia a la que trabajan es distinta. Los tipos de onda que se captan son
longitudinales y transversales.

Cuando las ondas de sonido se propagan desde 16 hasta 20,000 ciclos/seg, las de
ultrasonido tienen una frecuencia de mas de 20,000 [38].

Es asi como un haz sénico de alta frecuencia (125KHz a 20MHz) es introducido en el material
con la finalidad de detectar discontinuidades tanto internas como superficiales. El ultrasonido
recorre el material, reflejdndose en las interfaces. Al captarse, se analiza el tiempo transcurrido
desde su emisidn hasta la recepcidn. Si se conoce la distancia, es decir, el espesor de la probeta, se
obtiene la velocidad [38]. Existen equipos en los que se puede establecer una velocidad de
referencia cuando se conoce el material y a partir de fijar la distancia.

Campo —= Campo Lejano
Cercano -
Palpador
g /7-
| __ _____________________________ Eje Acustico
S — ; Intensidad 100%

~+ Campo Muerto

o

La mitad del angulo
de divergencia

Figura 14: Forma de un haz de ultrasonido [38].
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2.1.5 Ensayo de Arquimedes

Este ensayo basado en el principio de Arquimedes tiene dos objetivos: determinar la
densidad experimental y el porcentaje de porosidad. El porcentaje de porosidad es un factor
importante debido a que las piezas pulvimetallrgicas presentan una gran cantidad de poros.

La densidad, como se mencioné anteriormente, es una magnitud intensiva, sin embargo, la
masa, el peso y el volumen son magnitudes extensivas, es decir, que varian de manera proporcional
a la cantidad de materia que constituye a un cuerpo. Se mencionan estas debido a que son las
variables en esta prueba.

Al tratar de averiguar si la corona del rey Hierdn era de oro puro en el siglo Il a.C.,
Arquimedes ided este principio [11]:

“Todo cuerpo sumergido dentro de un fluido sufre una fuerza ascendente (o de empuje) cuyo calor
es igual al peso del fluido desalojado por el cuerpo.”

agua

Balanza

| et ]
=

Figura 15: Medicion de la densidad de un cuerpo por el método de Arquimedes usando
balanza de un solo plato [39].

Aunada al principio de Arquimedes, la tercera ley de Newton ayuda a determinar la
densidad de un cuerpo sin la necesidad de conocer su volumen, haciendo aplicable este principio a

cuerpos regulares e irregulares.

Al sumergir el cuerpo, este reaccionard sobre el agua con una fuerza igual y opuesta, segin
la tercera ley de Newton, por lo tanto, este fendmeno se puede describir con la siguiente ecuacion:

_ B _ Mcuerpo
mg=—= cherpo * Pagua = * Pagua (16)
) Pcuerpo

donde E = fuerza de empuje; g = gravedad; V = volumen del cuerpo; p = densidad

53



Por otro lado, la porosidad es la fraccidon del volumen de una muestra que es ocupada por
poro o espacio vacio; no es una medida de fraccién de vacio, sino del tamafio del vacio. Dependiendo
del medio poroso, la porosidad puede variar de valores cercanos a cero o cercanos a uno [40].

2.1.6 Ensayo de dureza

El ensayo de dureza se define como "una evaluacidn que permite determinar la resistencia
de un material a la deformacién permanente mediante la penetracién de otro material mas duro”
[41]. Cuando se extraen conclusiones de un ensayo de dureza, siempre se debe evaluar el valor
cuantitativo en relacién con:

e lacargaaplicada en el penetrador
e Un perfil de tiempo de carga especifico y una duracién de carga especifica
e Unageometria de penetrador especifica

La aplicacidn del ensayo de dureza permite evaluar las propiedades de un material, tales
como su fuerza, ductilidad y resistencia al desgaste. También ayuda a determinar si un material o el
tratamiento de un material es adecuado para el propdsito deseado [41].

Por lo general, un ensayo de dureza consiste en presionar un objeto (penetrador) con unas
medidas y una carga concretos sobre la superficie del material a evaluar [41]. La dureza se determina
al medir la profundidad de penetracion de la punta o bien midiendo el tamafno de la impresion
dejada por el penetrador.

a) Los ensayos de dureza que miden la profundidad de penetracion de dicho objeto
son: Rockwell, ensayo de penetracidn instrumentado, y dureza de penetracién de
bola

b) Los ensayos de dureza que miden el tamafo de la impresidon dejada por el
penetrador son: Vickers, Knoop y Brinell

Existen cuatro ensayos de dureza a destacar: Rockwell, Knoop, Brinell y Vickers, cada uno
con sus respectivas ventajas y requisitos. Existen diferentes estandares para estos ensayos, que
explican los procedimientos y la aplicacién del ensayo a detalle.

Para seleccionar un método de ensayo de dureza es importante considerar lo siguiente [41]:

El tipo de material que se someterd al ensayo

Si es necesario cumplir alguna normativa concreta
La dureza aproximada del material

La homogeneidad/heterogeneidad del material

El tamafio de la pieza

Si se necesita embuticidn

La cantidad de muestras que se someteran al ensayo

© N o U A wWwN R

La precision del resultado
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Figura 16: Ensayo de dureza Figura 17: Ensayo de dureza Knoop [42].
Brinell [42].

A continuacidn, se describen de manera particular y resumida los ensayos Rockwell y
Vickers.

Ensayo Rockwell

Rockwell es un ensayo de dureza rapido desarrollado para el control de produccién, que
cuenta con una lectura directa de los resultados y se utiliza principalmente con materiales metalicos.
La dureza Rockwell (HR) se calcula midiendo la profundidad de la penetracién después de haber
forzado un penetrador en un material de muestra conforme a una carga concreta [43].

El calculo del HR consiste en medir la profundidad de una penetracién causada por una bola
de carburo de diamante o tungsteno [43].

En la Tabla 8 se muestra los tipos de penetradores y las cargas de trabajo.

Tabla 8: Tipos de penetradores y cargas.

Penetradores Cargas principales [kgf}

Cono de diamante 120 15, 30, 45,

Bola de 1/16”, 1/8”, %n' %;; 60, 100 o 150
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El resultado son 30 escalas Rockwell diferentes. Cada una de ellas caracterizada por una
combinacion diferente de tipo de penetrador y carga principal, y cada una adecuada para una
aplicacion o un material especifico (p. ej.: HRA, HRB, HR30N) [43].

\l/\l/ P2 4

E T

Figura 18: Ensayo de dureza Rockwell [42].

Los resultados se obtienen automaticamente en la cardtula del durémetro, que es la
maquina en la que se realiza el ensayo. El valor de la dureza se lee directamente sin necesidad de
calculos, en un indicador de caratula con dos graduaciones: una escala con nimeros negros (con
100 divisiones) para las mediciones con punta de diamante y otra escala con nimeros rojos (con
130 divisiones) para las mediciones realizadas con bolas [27], [29].

Ensayo Vickers

El ensayo de dureza Vickers es un método versatil, utilizado para macro y micro ensayos de
dureza. Abarca un amplio rango de carga, y es idoneo para multiples aplicaciones y materiales. A
menudo se considera mas sencillo de utilizar que otros ensayos de dureza. El proceso se puede
realizar en un ensayo de microdureza o dureza universal; los cdlculos requeridos son independientes
del tamafio del penetrador, y el mismo penetrador (de diamante piramidal) se puede utilizar en
todos los materiales, sin importar su dureza [27], [41].

La dureza Vickers (HV) se calcula midiendo épticamente las longitudes diagonales de la
impresion dejada por el penetrador. Las mediciones se convierten en HV mediante una tabla o
formula [41].
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Tabla 9: Cargas segtn las normas ISO y ASTM para ensayo Vickers [41].

1SO 6507 10gf - < 100kgf (0.0981 — 9.807N)
1gf - < 1kgf (0.0098 - < 9.807N)
ASTM E384
>1kgf - < 120kgf (>9.807 - < 1176.800N)

El equipo consiste en una maquina que soporta la probeta y permite un contacto gradual y
suave entre ésta y el penetrador, bajo una carga predeterminada (mas ligera que la utilizada en el
ensayo Brinell) y que se aplica durante un periodo de tiempo dado. Sus cargas van de 5 a 125

kilopondios (de cinco en cinco) [29].

El disefio de la maquina debe ser tal que no tenga balanceos o movimientos laterales de la
probeta o del penetrador, mientras se aplica o retira la carga, se utiliza un microscopio de medicién
gue generalmente va montado en la maquina. El penetrador es aplicado perpendicularmente a la
superficie cuya dureza se desea medir, bajo la accién de una carga P. Esta carga es mantenida
durante un cierto tiempo, después del cual es retirada y medida la diagonal d de la impresidn que

quedo sobre la superficie de la muestra [29].

l Con este valor y utilizando tablas apropiadas se
puede obtener la dureza Vickers, que es caracterizada por HV
136" y definida como la relacién entre la carga aplicada y el drea

Figura 19: Ensayo de
dureza Vickers [42]. en mm

7 segun la féormula (17):

HV = 1.854 2z

Donde:

P Kg

)

mm?

La diagonal d es el valor medio de las diagonales de las huellas d; y d, (18):

_dy+ d,
2
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de la superficie lateral de la impresién. La huella vista desde
arriba es un cuadrado y se calcula partiendo de la fuerza en
Newton Ny de la diagonal en mm2 de la huella de |la pirdmide

(17)

P:carga aplicada en N; d: diagonal media de la huella

(18)




Este tipo de ensayo es recomendado para durezas superiores a 500 HB (en caso de ser
inferior, se suele usar el ensayo de dureza Brinell). Este procedimiento es apropiado para aceros
nitrurados y cementados en su capa externa, piezas de paredes delgadas de acero, metales no
férreos, materiales templados o muy endurecidos, piezas delgadas con espesores minimos hasta de
0,2 mm y puede usarse en superficies no planas [15].

La notacion de la dureza Vickers es XXX HV YY; donde XXX es el niumero de dureza, HV da la
escala de durezay, por ultimo, YY indica que la carga utilizada en kg.

2.1.7 Técnicas de observacién para muestras metalograficas

— Ocular

— Tubo

Revolver «— —

Mo [
Objetivo«—«= B —>Brazo

Platina «—

; Tornillo macrométrico
Diafragma + Condensador<—

Foc0<—. “ Tornillo micrométrico

l - —» Base

Figura 20: Partes del microscopio dptico [48].

El uso de las lentes data del afio 750 a.C.; las civilizaciones, egipcia, griega y babildnica,
también conocieron sus propiedades; sin embargo, fue hasta el siglo Xlll cuando, en ltalia, se
empezaron a fabricar las primeras lentes para ser utilizadas como gafas. A partir de esta época, la
mejora de la fabricaciéon dio paso a la invencién de instrumentos como el telescopio y el microscopio
[44].

El microscopio es un instrumento que marcé un antes y un después desde su invencion en
la historia de la ciencia, ya que permite observar objetos que no son perceptibles a simple vista [44].
Son tres los aspectos que se deben considerar: la magnificacion, el contraste; asi como la resolucion
[45]. Enfocandose en estos, la tecnologia microscépica ha evolucionado y se dividen en dos tipos:
Opticos y electronicos.
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El microscopio dptico fue el que inauguré la era de la microscopia en el Siglo XVII con un
funcionamiento muy bdsico: un juego de lentes y una fuente de luz para aumentar la imagen de la
muestra.

Conformado por dos sistemas, uno 6ptico y uno mecdnico, sigue siendo de mucha utilidad
en la actualidad. El sistema 6ptico incluye un conjunto de lentes, un foco que emite rayos de luz
dirigidos hacia la muestra, que a su vez atraviesan un condensador que los concentra en el punto
de observacién. La cantidad de luz se regula con un diafragma y finalmente, el ocular se encarga de
ampliar la imagen que proviene del objetivo y es asi como llega al ojo humano. Por otro lado, el
sistema mecdnico proporciona el soporte estructural a todo el sistema dptico por medio de una
base y un brazo que los conecta. La probeta en observacién se coloca sobre la platina, la pieza
horizontal, que se posiciona con los tornillos macrométrico y micrométrico permitiendo un enfoque
adecuado [44].

El principio de funcionamiento se basa en la propiedad de algunos materiales de cambiar la
direccion de los rayos de luz; es decir, hacer converger o divergir los rayos por medio de lentes. La
combinacion de estas lentes genera una imagen aumentada [44].

Existe el microscopio compuesto denominado asi porque utiliza dos o mas lentes; el
monocular, aquel que cuenta con un solo ocular; el binocular, que como su nombre lo dice, tiene
dos oculares; el microscopio trinocular con dos oculares y uno adicional en el que se puede conectar
una camara para capturar imdgenes; el digital, que tiene una cadmara en lugar de oculares
permitiendo la captura digital de imdgenes. Estos microscopios tienen algo en comun: su
funcionamiento.

o 2(1
2X
o 125mm
250mm

Figura 21: Principio de magnificacion [45].

No obstante, la manipulacién del haz de luz no es la Unica técnica. Actualmente en el campo
de investigacion cientifica incluyen el microscopio electrénico, que utiliza un haz de electrones para
generar la imagen de la muestra [46], [47].
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Un microscopio electrénico de barrido esta compuesto por:

i. Un emisor de electrones
ii. Una columna
iii. Lentes electromagnéticos

Donde el emisor genera un haz de electrones incidentes con una aceleracion entre 200V-30
keV (electronvoltio) que viajan a través de la columna en vacio, traspasando cada lente y un sistema
de deflexion®, que permite conducir el haz y realizar un barrido superficial sobre la muestra [46],
[47].

Figura 22: Microscopio electrénico, UPV.

Después de esta interaccion, se producen diferentes seiales:

a) Electrones secundarios
b) Electrones retrodispersados
c) Rayos X

gue son capturadas por distintos detectores con la finalidad de obtener informaciéon acerca de la
composicion quimica superficial y morfologia [46], [47].

5 Cambio de direccién que sufre un haz de electrones o particulas cargadas a causa de un campo
magnético [49].
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Lo que proporcionan las sefiales obtenidas por este tipo de microscopios son:

a) SE (electrones secundarios): informacién sobre la morfologia

b) BSE (electrones retrodispersados): genera imagenes de la composicion
gquimica con diferente brillantez

c) EDS (espectrometria de energia dispersa de rayos X): detecta los rayos X
representativos de los elementos quimicos presentes, es decir, un andlisis cuantitativo de
la composicidn quimica detectada

Los materiales analizados bajo esta técnica pueden ser nanoestructurados, aleaciones
metalicas, polimeros, minerales, fibras, peliculas delgadas, biomateriales e incluso algunos con alto
contenido de humedad.

Su campo de aplicacidn tan amplio se debe a que es una técnica de caracterizacién
superficial no destructiva; asi como la rapidez con que se obtienen las micrografias. Abarca la
Biologia, Geociencias, Materiales, Ciencias ambientales y Medicina.

©.

Figura 23: Probeta en observacion, UPV.
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3 Capitulo lll: Método experimental

El desarrollo del proyecto se explicard en este capitulo. Se describira como se obtuvieron las
probetas, su proceso de caracterizaciéon por medio de distintos ensayos; asi como la preparacion
metalogréfica que se realizé para observarlas bajo diferentes técnicas.

El desarrollo experimental del presente estudio consta de dos fases:

e Fase 1: obtencidn y preparacién de probetas
e Fase 2: caracterizacion mecanica de probetas

3.1.1 Obtencién de probetas por medio de Pulvimetalurgia

Extraccion de polvos

La fabricacidn de las probetas comenzd con la seleccién de los porcentajes de cada una de
las aleaciones. Estos porcentajes fueron elegidos a partir del diagrama de equilibrio correspondiente
a la Figura 1.b).

El contenido de Silicio corresponde a los porcentajes 0.35%, 0.70% y 2%, asi, una vez
establecidos, se realizaron los calculos correspondientes para saber cudnta masa se requeria para
fabricar seis probetas de cada aleacién.

Dentro del laboratorio de Pulvimetalurgia de la Universidad Politécnica de Valencia (UPV)
se realizé la mezcla de polvos. Este procedimiento se llevd a cabo dentro de la caja de guantes,
Figura 24, que cuenta con atmdsfera controlada de Argdn para evitar la oxidacion de los materiales.

Posteriormente se realizd el proceso de extraccion siguiente:

1. Se tomd polvo de Ti CP, masandolo y colocandolo en cuatro botes marcados, cada
uno con el porcentaje de Silicio correspondiente.

2. Se tomo polvo de Si, masandolo y colocdndolo en los botes dependiendo del
porcentaje requerido.

3. Se colocaron dentro de los botes tres bolas de acero al cromo para evitar que los
polvos se aglomereny, a su vez, la mezcla fuera mejor.

4. Los botes marcados se cerraron para realizar la extraccion. El tubo de extraccion de
la cdmara debe estar cerrado para que no haya fugas de Argdn o se contamine la
camara.

5. Se extrajeron los polvos.
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Después de la extraccidn, los botes se depositaron dentro de la turbula Bioengineering para
hacer el mezclado durante 20 minutos.

Al finalizar se llevo a cabo la compactacion.

ay

I-;igura 24: Caja de guantes, UPV.

Figura 26: Turbula Bioengineering,
UPV.
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3.1.2

Compactacidn en frio uniaxial y sinterizado por horno de vacio

La compactacién se realizd con meticulosidad, para obtener el material sélido y se llevé a
cabo con la Prensa hidrdulica INSTRON 1343. con una presién de 600 MPa.

El procedimiento que se llevd a cabo es el siguiente:

1.

N

© N oA~ W

Se masaron los polvos una vez mds, pero sélo para una probeta.

Se llend el molde de la prensa, se lubrico con estearato de Zinc (polvo) para evitar
que los polvos se adhieran a las paredes y se colocd en posicion.

Se activo el programa prestablecido en la computadora.

Se realizd la compactacidn automatica.

Al término de la compactacidn, se tomod el molde y se extrajo la probeta.

Se masd una vez mas para conocer la masa real de la probeta.

Se dimensiond la probeta.

Se enumeré la probeta.

INTTRON

Figura 27: Prensa hidrdulica INSTRON 1343.
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Debido a que se utilizé un molde estandar para realizar la compactacién de los polvos, las
dimensiones esperadas para las probetas fueron las mostradas en la Tabla 10.

Tabla 10: Dimensiones de probetas.

Dimensiones de probetas para aleaciones TiSi

Largo (mm) Ancho (mm) Espesor (mm)

30 12 5

Este procedimiento se repitié para cada aleacidn, es decir, hasta obtener seis probetas por
cada porcentaje. Para identificarlas se enumeraron, empezando con el 1118 hasta el 1135. Este
numero se colocé en ambos extremos de las probetas para evitar confusion y errores, Figura 28.

Figura 28: Probetas obtenidas después de compactacion.

Posteriormente se sometieron a un tratamiento térmico con la finalidad de mejorar la
compactacion.

La difusion provoca la soldadura de las particulas, es decir, un mecanismo de difusion en
estado sélido, pues la temperatura del sinterizado no alcanza la temperatura de fusion.

El sinterizado se programé en el horno Carbolite de alto vacio modelo HVT 15/75/450 a una
temperatura de 1250°C durante 3 horas y con éste, la fase 1 ha concluido.
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3.1.3  Ensayos no destructivos

Con los ensayos no destructivos comienza la fase 2: |a caracterizacion del material.

3.1.3.1 Ensayo de Arquimedes

Se realizé esta prueba con la finalidad de determinar la densidad experimental y compararla
con la densidad tedrica, asi como obtener el porcentaje de porosidad de las probetas, ya que al ser
fabricadas por medio de Pulvimetalurgia este porcentaje es elevado.

La prueba consistié en:

1. Masar las probetas en seco después del sinterizado.

2. Colocar con pinzas en un vaso de precipitados con agua destilada dentro de una
camara de vacio las probetas con la finalidad de llenar los huecos y considerarlas
como un cuerpo sdlido.

3. Extraer una probeta, colocarla sobre el dispositivo previamente ensamblado. El
ensamble permite medir la masa

4. Tomar la probeta con las pinzas nuevamente, sumergirla en un vaso con agua y
jabdn para romper la tensidn superficial y quitar el exceso con un pafio humedo.

5. Masar la probeta para obtener la masa saturada.

Al terminar las mediciones, los datos se capturaron en una hoja de calculo de Excel para
determinar la densidad experimental y la porosidad; asi como el porcentaje de poro abierto y
cerrado.

Figura 29: Ensamble para prueba de Arquimedes, UPV.
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3.1.3.2 Ensayo de ultrasonido

El ensayo de ultrasonido se realizé después de la prueba de Arquimedes. Para facilitar la
medicion, las probetas se lijaron un poco sélo para quitar las irregularidades que podrian presentar
en la superficie después del sinterizado.

El equipo de ultrasonido estd compuesto por un Digital-ECHOGRAPH con el cual se miden
las ondas y podemos conocer la velocidad, dos palpadores para cada una de las ondas y un
acoplador especial para mejorar la adherencia entre la muestra y el palpador.

Figura 30: Ecégrafo y melasa para prueba de ultrasonido.

El procedimiento del ensayo de ultrasonido realizado fue el siguiente:

1. Medir el espesor de la probeta, esto con la finalidad de tener un parametro con el
cudl comenzar las mediciones.

2. Multiplicar el valor del espesor por 2, 3 incluso 4, con el objetivo de obtener una
distancia de referencia entre los picos para tener un rango mds amplio y reducir
errores.

3. Tomar una probeta y con el palpador buscar una zona que arroje un patrén que
coincida con las distancias previamente establecidas, es decir, que en la pantalla
aparezcan dos, tres o cuatro picos dependiendo del factor por el que se multiplico
el espesor.
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Una vez ejecutado el procedimiento, el equipo arrojé de manera automatica el valor de la
velocidad de la onda longitudinal o transversal. Con estos datos se llend una hoja de cdlculo con el
cual se determiné el mdédulo de Young y el coeficiente de Poisson.

7

PET

Figura 31: Prueba de ultrasonido probeta TiSi.
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3.1.3.3 Ensayo de dureza Rockwell

Como propiedad mecanica, la dureza juega un papel importante dependiendo de la
aplicacion que tendrd el material. En este caso, la aleacién propuesta tendria una aplicacién
biomédica y por ello se busca que las propiedades mecdnicas del material y del huésped sean
compatibles, es decir, que su valor tienda a ser semejante.

La medicidn de la dureza de las aleaciones de TiSi se realizé en el laboratorio de Metalografia
de la UPV, donde se encuentra el durémetro.

El durémetro cuenta con dos tipos de puntas; la redonda y la triangular. En este caso se
utilizé la punta redonda HR15T con diametro de 1/16”. Los datos que arroja la maquina son en la
escala Rockwell, por ello, después se convierten a Vickers por medio de una hoja de célculo.

Figura 32: Prueba de dureza.

69



La prueba se realizé de la siguiente manera:

1.

L 0 N

Se observé la probeta y colocé en la plataforma de manera convexa para que la
medicién fuera mejor.

Se selecciond un punto de la probeta para realizar la medicidn. Esta seleccién fue,
de izquierda a derecha, esquina inferior, centro y esquina superior.

Se acercé la punta hasta hacer contacto con la probeta.

Se hizo una marca de prueba para conocer la escala que se utilizaria.

Una vez conocida la escala, seleccionar la carga adecuada tanto para el material
como para la punta.

Se cargd y acciond la maquina.

Se aplicé la carga durante 10 segundos y se retiro.

Alejar la punta.

Se posicioné nuevamente la probeta.

Asi, sucesivamente, con cada una de las probetas.

Los ensayos no destructivos terminaron con la prueba de dureza para continuar con el
ensayo de flexion.

3.1.4 Ensayo de flexién a tres puntos

El ensayo de flexidn realizado consiste en aplicar una carga puntual hasta llegar a la fractura

sobre una muestra soportada en dos puntos.

Para poder realizar este ensayo se prepararon las muestras de la siguiente manera:

1.

Se etiquetaron cada una de las probetas; uno de los laterales se pintd con barniz
negro y sobre de él un punto blanco en el centro.

Se midio el espesor y el ancho de cada probeta para posteriormente introducirlos
en el software del equipo.

El equipo utilizado para la realizacién del ensayo fue Shimadzu AG-Xplus SC
(short-column type), Figura 33, el cual cuenta con un software previamente
programado para probetas de pulvimetalurgia.

Cuando todas las muestras se prepararon, la prueba comenzé.

Se utilizo el software llamado “Sinterizado_flexiéon_3_puntos”.

Se colocd la probeta dentro del equipo y se calibré la cdmara haciendo coincidir el
punto naranja de la pantalla con el punto blanco que se pinté anteriormente sobre
la probeta.

Al presionar el boton “MANUAL” del control, se ajusté el cabezal aproximandolo a
la muestra.
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4. Seintrodujeron los datos de la probeta (codigo, ancho y espesor). La altura asignada
fue de 25 mm.
5. Se activé el programa, que realizé automaticamente la prueba.

Se guardaron los datos obtenidos con el programa en una carpeta con el titulo de
TiSi_flexidn. Este software arroja dos documentos, un PDF y un EXCEL, en los que se registraron los
datos de esfuerzo ultimo, la carga a la que cedidé el material, entre otros, que permiten la
comparacion de los valores de Ti CP 3 y la aleacion de TiSi.

Al tratarse de un ensayo destructivo, al final se obtuvieron probetas fracturadas y con ello
comenzé la preparacion metalografica.

Figura 33: Equipo de flexion Shimadzu AG-Xplus SC (short-column type).
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Figura 34: Probetas para flexion.

Figura 35: Realizacion de prueba de flexion.
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3.1.5 Metalografia

Como se menciond con anterioridad, en esta etapa se realizaron los siguientes pasos para
la preparacion metalografica: corte, encapsulado, desbaste y pulido.

Después de la fractura, se tienen dos trozos por probeta; sin embargo, no se utilizaron todas
para el estudio. Se selecciond una probeta por cada aleacion considerando la media del valor del
esfuerzo maximo, dato obtenido por medio del ensayo previo. De la aleacién con 0.35% de Si fue la
probeta 1119, la 1128 con 0.70% y de 2% la 1130.

| Corte de muestras

El trozo mds grande de la probeta se guardd para ser encapsulada después y observar el
area de fractura; el pedazo mds pequefo se cortd con distintos espesores para observarlos, tanto
en el microscopio 6ptico como en el electrénico.

Figura 36: Cortadora de precision STUERS.
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Los cortes requeridos fueron:

e A partirdela fractura-> 1.5 mm
e SEM->1-1.5mm
e EBSD->1-1.5mm
e TEM ->150-200 u

Dichos cortes se realizaron en la cortadora de precisién STRUERS Accutom-5, Figura 36, con
un disco de corte con espesor de 500p. Conocer el espesor del disco es indispensable, pues se debe

de considerar al programar la maquina. En este caso, la velocidad de corte y el paso se programaron
a partir de los datos del disco.

Figura 37: Probeta montada para corte.
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Figura 38: Muestras cortadas y clasificadas por % de Si.

Il Encapsulado

Existen diferentes maneras de realizar el encapsulado, pues éste depende del tipo de resina.
En este caso se utilizaron dos resinas termoplasticas; la resina TransOptic- compression mounting
compound, que como dice su nombre es transparente y permite ver a través de la pastilla, para las
muestras de DRX y SEM, y una resina negra con carbono para las de EBSD.

Figura 39: Embutidora Stuers, Lab. de Figura 40: Probeta en
metalografia. embutidora.
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Se realizé en la embutidora STRUERS LaboPress-3, Figura 39, donde, dentro del tubo, se
colocd una etiqueta con los datos de las probetas tanto de DRX y SEM como para EBSD, encima de
ésta la muestra, se vertié la resina en polvo y se acciond la maquina. Es un proceso caliente-frio y el
ciclo dura 14 minutos. Finalmente se obtuvieron 9 muestras encapsuladas, tres por cada aleacion.

Figura 41: Pastilla transparente.

Figura 42: Encapsulado con resina conductora.
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Figura 43: Pastillas de resina conductora.

Il Desbaste y pulido

Para el desbaste se utilizaron 3 lijas comenzando con la 220, después la 500, para terminar

con la 1000. Durante el proceso se utilizé la maquina Stuers Lavopol-5, una pulidora de preparacién

manual para garantizar la homogeneidad.

Las actividades realizadas para el desbaste fueron:

1.

e wN

0 N

Colocar la lija de 220, accionar la maquina de disco y esperar que se humedezca por
completo.

Tomar con tres dedos la primera probeta, acercarla a la lija y ejercer presion.
Poner una marca de referencia para saber déonde comenzé el desbaste.

Mover la probeta radialmente para mejorar el desbaste.

Observar las lineas que se generan por el desbaste, tratando que todas tengan la
misma direccion.

Girar 90° en sentido horario la muestra hasta completar 360°.

Cambiar la lija por el siguiente nimero y repetir los pasos 3 al 6.

Tomar la dltima lija y repetir el procedimiento.

Retirar la probeta y apagar la maquina.

Observar el desbaste es importante para evitar que se presenten lineas en distintas

direcciones. Si el desbaste es adecuado se puede pulir para conseguir un acabado espejo, pero si no

lo es se debe repetir el proceso, al menos, con la Ultima lija.
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Figura 44: Mdquina de discos y lijas para desbaste.

Figura 45: Pulido grueso, probetas en cabezal.

Las muestras se limpiaron antes de pulirlas eliminando cualquier residuo posible que
pudiera rayar el desbaste. Primero se pasaron debajo del chorro de agua sin tocarlas, después se
tomd una botella con pipeta y se enjuagaron utilizando agua destilada, seguido de alcohol,
evaporando posteriormente el excedente con ayuda de una secadora.
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Se realizd un pulido grueso sobre un pafo
MD largo con un abrasivo de diamante de 9 enla
pulidora LaboForce, que tiene tres cabezales
donde se colocan las muestras, es decir, que es un
pulido semiautomatico. Este se deja en
funcionamiento durante 6 minutos con 120rpmy

-
e e e s s

aproximadamente cada dos segundos se agrega
un lubricante base aceite con diamante.

Cuando el proceso de pulido grueso
termind, se observaron algunas muestras en el
microscopio Optico y se tomaron imagenes. Sin
embargo, para que la observacién en SEM sea
adecuada se lleva a cabo después de un ataque
quimico; éste se hizo con la sustancia Kroll
sumergiendo la muestra durante 2-3 segundos; la
limpieza es similar a la que se realiza después del

desbaste; agua destilada, alcohol y finalmente

: — evaporar el exceso con la secadora.
Figura 46: Limpieza de probetas.

Por otro lado, las probetas que se
observarian con la técnica de EBSD tuvieron un proceso de pulido adicional; se vertié abrasivo
coloide OPS no hidratado sobre un pafio y durante tres horas se dejaron en la pulidora vibratoria
Buehler Vibromet eliminando bordes o deformaciones a causa de la preparacion.

Observacion

La primera parte de observacién se llevd a cabo en el laboratorio de microscopia dptica
(MO).

Se utilizé un microscopio Nikon sobre el cual se colocé la muestra en un punto medio de la
base, se enfocé adecuadamente, se desplazé el joystick conectado a la computadora para generar
un rectangulo; de manera horizontal y vertical. De cada aleacidn, se observo sélo la probeta con la
etiqueta de SEM, se tomaron imagenes a diferentes escalas de las zonas que presentaban
informacién relevante, como lo es la concentracién de granos o poros. Se realizaron dos rondas, una
después del desbaste para asegurar que la preparacién fue adecuada y la segunda una vez que se
sometieron al ataque quimico, con la finalidad de esclarecer los granos y sus limites.

Como se menciona anteriormente, las probetas preparadas para EBSD se pulieron una vez
mas antes de introducirlas en el microscopio electréonico. Después del pulido con la maquina
vibratoria, las muestras se identificaron con una marca y sobre una base especial se acomodaron
para la observacion. Esta se realizd a lo ancho de la probeta, se consideré un punto medio y se
marcaron algunas zonas para realizar el andlisis de composicién; asi como la determinacion del
tamafio de grano por medio de EBSD, ademds de su caracterizacion microestructural con
microscopia electrénica de barrido y difraccidon de rayos X.
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4  Capitulo IV: Resultados y conclusiones

En este capitulo se presentaran los resultados recopilados durante el proyecto: las
dimensiones finales de las probetas (TiSiy Ti CP) y como cambiaron debido al sinterizado, las lecturas
de las pruebas de caracterizacién mecanica, es decir, los valores de la porosidad, la variacion del
volumen final a causa de la contraccién, el médulo eldstico y de dureza, asimismo, se expondran las
imagenes capturadas por medio de MO, también se mostraran los andlisis adquiridos con las
técnicas de microscopia electrénica de barrido.

4.1 Resultados

Se fabricaron por la técnica de pulvimetalurgia un total de 24 probetas:

e 6 muestras de Ti-0.35Si
e 6 muestras de Ti-0.70Si
e 6 muestras de Ti-2Si
e 6 muestras de Ti CP

Los polvos fueron compactados con una presién de 600 MPa. Posteriormente, se midieron
los sélidos en verde para conocer los valores reales del largo, el ancho, ademas del espesor. Después
se sinterizaron durante 3 horas a una temperatura de 1250°C, al finalizar, nuevamente se
dimensionaron para realizar una comparacion entre los datos antes y después de este tratamiento
térmico.

La caracterizacidn de las probetas comenzé con la prueba de Arquimedes, de la cual se
obtuvieron las masas en seco, saturada y sumergida, para calcular la densidad; asi como el
porcentaje de porosidad.

Los resultados del ensayo de dureza Rockwell, realizado para las 18 probetas de la aleacidn
TiSi, se convirtieron a escala Vickers para comparar los valores con el Ti CP.

También, se realizé el ensayo de ultrasonido, con la finalidad de conocer las velocidades de
las ondas longitudinales y transversales para calcular tanto el médulo eldstico como la razén de
Poisson. Una vez finalizado, se adecuaron las muestras junto con el equipo para llevar a cabo la
prueba de flexidn a tres puntos, obteniendo valores como esfuerzo maximo, carga maxima o el
porcentaje de deformacién.

Al llegar a la fractura en la prueba de tensidn, se consiguieron dos piezas por probeta; de
estas se tomé una, que fue cortada para llevar a cabo la preparacién metalografica.

El proceso de preparacion se realizd para 9 probetas con el objetivo de observar los
encapsulados de resina transparente antes y después del ataque quimico con Kroll en el microscopio
Optico. Por otro lado, los de resina conductora fueron analizados bajo la técnica de electrénica de
barrido.
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4.1.1 Compactacion

Como se menciond en el método experimental, el proceso de llenado del molde para la
compactacién se realizd con precaucion para evitar pérdida de material y como consecuencia,
cambios tanto en el tamafio como en la masa de las muestras. En la 12 se muestran los valores
finales obtenidos por cada muestra para la aleacién Ti-0.35, Ti-0.70, Ti-2, respectivamente. Como
puede observarse, de manera general, las variaciones en todos los casos son minimas.

Las muestras 1134y 1135 se resaltan debido a que, por un error en el programa de la prensa,
la compactacién se realizé con una carga mas alta provocando un cambio mas notorio en el espesor
final respecto al esperado.

Tabla 11: Dimensiones de probetas Ti CP después de compactacion.

Dimensiones después
compactacion

Masa después

Ident. Masa antes

Aleacion ., compactacion
Muestra compactacion (g)

(8) Espesor

(mm)

1136 7.301 7.173 30.205 12.225 5.44
1137 7.306 7.262 30.235 12.26 5.615

1138 7.304 7.265 30.21 12.245 5.57

TiCP

1139 7.302 7.217 30.22 12.23 5.46
1140 7.301 7.191 30.175 12.265 5.505

1141 7.306 7.129 30.175 12.19 5.37
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Tabla 12: Dimensiones de probetas aleacion TiSi después de compactacion.

Masa Dimensiones después compactacion
Masa antes )
Ident. .. ., después
Aleacion | compactacion .,
Muestra (@) compactacion
Largo (mm)

1118 7.272 7.144 30.235 12.25 5 385
1119 7.276 7.108 30.225 12.245 5.39
1120 7.280 7.188 30.24 12.255 5.47
Ti-0.35Si
1121 7.279 7.224 30.235 12.275 5.505
1122 7.278 7.195 30.235 12.265 5.515
1123 7.276 7.228 30.235 12.26 5.495
1124 7.258 7.162 30.27 12.275 5.46
1125 7.255 7.179 30.23 12.265 5.405
1126 7.254 7.153 30.245 12.255 5.475
Ti-0.70Si
1127 7.254 7.125 30.27 12.275 5.47
1128 7.255 7.165 30.25 12.265 5.445
1129 7.256 7.16 30.26 12.25 5.505
1130 7.167 7.04 30.275 12.27 5.475
1131 7.167 7.08 30.3 12.27 5.525
1132 o 7.167 7.06 30.28 12.28 5.41
1133 T2 7.167 7.086 30.245 12.26 5.455
1134 7.168 7.08 30.245 12.355 4.85
1135 7.167 7.05 30.335 12.335 4.885
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4.1.2 Arquimedes

Las notas referentes a la prueba de Arquimedes, donde se encuentran el volumen, la
densidad y porosidad en verde, es decir, antes del sinterizado, se compilaron por aleacién en la
Tabla 13, asi como la 14 muestra los valores de Ti CP.

Tabla 13: Volumen, densidad y porosidad en verde de aleaciones TiSi.

Volumen Densidad DEnSleRe Densidad Porosidad FETESIEEE
Ident. ., en verde en verde
Muestra Aleacion en verde en verde (e en verde en verde (%)
0, () ©
(), (g/cm3) promedio (%) (%) promedio
Ti-0.35Si : 3.549 ' 20.955
1121 2.043 3.536 78.71 21.29
1122 2.045 3.518 78.316 21.684
1123 2.037 3.549 79.253 20.747
1124 2.029 3.53 78.845 21.155
1125 2.004 3.582 80.007 19.993
1126 2.029 3.525 78.724 21.276
Ti-0.70Si 3.533 20.775
1127 2.032 3.506 78.294 21.706
1128 2.02 3.547 80.168 19.832
1129 2.041 3.509 79.31 20.69
1130 2.034 3.461 78.242 21.758
1131 2.054 3.447 77.91 22.09
3.48 21.334
1132 55 2.012 3.51 79.329 20.671
Ti-2Si
1133 2.023 3.503 79.184 20.816
1134 1.812 3.907 88.302 11.698
3.882 12.259
1135 1.828 3.857 87.18 12.82
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Tabla 14: Volumen, densidad y porosidad en verde de Ti CP.

Volumen Densidad en | Porosidad Porosidad en Densidad en Densidad

Ident.

Muestra Aleacion | enverde verde en verde verde (%) verde (g/cm3) | enverde
(cm3) (g/cm3) (%) promedio promedio )
1136 2.009 3.571 20.771 79.229
1137 2.081 3.489 22.586 77.414
1138 2.060 3.526 21.768 78.232
Ti CP 21.230 3.550
1139 2.018 3.576 20.648 79.352
1140 2.037 3.530 21.688 78.312
1141 1.975 3.609 19.922 80.078

84



4.1.3 Contraccion

Enlas Tabla 15y 16, se muestran las dimensiones de las probetas después del sinterizado junto con la contraccién, que se calculd, tomando
en consideracidn la variacion (A) del largo, el espesor y el volumen como se indica a continuacidn. La ecuacion 19 se utilizé para ello.

= (C# — G#)/C# * 100 (19)
donde C# es la dimensidn (mm) después de compactacion

G# es la dimensién (mm) después del sinterizado

Tabla 15: Dimensiones después de sinterizado y contraccion de Ti CP.

Dimensiones después sinterizado Volumen

Contraccion

Muestra | Aleacion .desp'ues
Espesor | sinterizado _
3 Alargo % | Promedio | Aancho % | Promedio | Aespesor % | Promedio | Avolumen % | Promedio
(mm) (cm3)
1136 28.04 11.24 5.023 1.583 7.17 8.06 7.67 21.19
1137 27.915 11.325 5.265 1.664 7.67 7.63 6.23 20.03
1138 27.92 11.235 5.213 1.635 7.58 8.25 6.41 20.64
Ti CP 7.45 8.15 6.45 20.47
1139 27.925 11.19 5.133 1.604 7.59 8.5 5.99 20.52
1140 27.94 11.23 5.12 1.606 7.41 8.44 6.99 21.15
1141 27.975 11.215 5.08 1.594 7.29 8 5.4 19.31
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Tabla 16: Dimensiones después de sinterizado y contraccion de aleaciones TiSi.

‘ Dimensiones después sinterizado

Ancho
(mm)

Espesor
(mm)

Volumen
después
sinterizado
(cm3)

Contraccién

e

1119 27.86 11.175 4.99 1.554 7.82 8.74 7.42 22.12
1120 27.815 11.25 5.2 1.627 8.02 8.2 4.94 19.73
Ti-0.35Si 7.81 8.59 6.89 21.54
1121 27.87 11.165 5.21 1.621 7.82 9.04 5.36 20.65
1122 27.89 11.175 5.08 1.583 7.76 8.89 7.89 22.58
1123 27.875 11.195 5.06 1.579 7.81 8.69 7.92 22.48
1124 27.945 11.225 5.045 1.583 7.68 8.55 7.6 21.99
1125 27.91 11.215 5 1.565 7.67 8.56 7.49 219
1126 27.87 11.155 5.04 1.567 7.85 8.98 7.95 22.79
Ti-0.7Si 7.92 8.81 8.07 22.81
1127 27.82 11.12 5.03 1.556 8.09 9.41 8.04 23.44
1128 27.835 11.205 5.01 1.563 7.98 8.64 7.99 22.65
1129 27.76 11.18 4.99 1.549 8.26 8.73 9.36 24.11
1130 27.755 11.185 4.99 1.549 8.32 8.84 8.86 23.83
1131 27.685 11.125 5 1.54 8.63 9.33 9.5 25.03
8.31 8.96 8.85 23.91
1132 27.9 11.205 4.95 1.547 7.86 8.75 8.5 23.07
Ti-2Si
1133 27.695 11.165 4.99 1.543 8.43 8.93 8.52 23.72
1134 29.305 11.85 4.53 1.573 3.11 4.09 6.6 13.2
3.15 3.93 7.14 13.6
1135 29.365 11.87 451 1.572 3.2 3.77 7.68 14
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4.1.4 Ultrasonido
Célculo del médulo eldstico y relacion de Poisson

El mddulo eldstico se determind por medio del ensayo de ultrasonido. Las lecturas del ecdgrafo se recopilaron en un documento de Excel,
con el cual se calcularon el mdédulo eldstico, la razén de Poisson y sus promedios, TablasTabla 17 yTabla 18 , por medio de las ecuaciones 20y 21,
respectivamente.

= (Ix * (Gx * Gx) * ((3* Fx * Fx) — (4 * Gx * Gx)))/((Fx * Fx) — (Gx * Gx)) (20)
Donde: I=p(kg/m?3),
F=velocidad longitudinal, G=velocidad transversal
= (Fx"2 — (2 * Gx"2))/(2 * (Fx"2 — Gx"2)) (21)
Donde F= vel. Longitudinal, G= vel. Transversal
Se calcularon los valores de las muestras 1134 y 1135 de manera independiente.

Tabla 17: Lecturas de ultrasonido, cdlculo de mddulo eldstico, razon de Poisson y promedios de Ti CP.

1136 5.02 10.05 15.07 5882 3071 108.494 0.313
1137 5.27 10.53 15.8 6015 3174 116.138 0.307
1138 5.21 10.43 15.64 5912 3107 111.42 0.309
Ti CP 110.779 0.312
1139 5.13 10.27 15.4 5889 3073 109.228 0.313
1140 5.12 10.24 15.36 5894 3092 110.226 0.31
1141 5.08 10.16 15.24 5933 3067 109.171 0.318
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Tabla 18: Lecturas de ultrasonido, cdlculo de mddulo eldstico, razon de Poisson y promedios de aleacion TiSi.

1118 4.97 9.94 14.91 5950 3021 108.231 0.326

1119 4.99 9.98 14.97 5957 3104 113.01 0.314

1120 5.2 10.4 15.6 6042 2801 95.4 0.363
Ti-0.35Si 106.113 0.336

1121 5.21 10.42 15.63 6143 3040 110.515 0.338

1122 5.08 10.16 15.24 5990 3074 111.139 0.321

1123 5.06 10.12 15.18 5983 2849 98.387 0.353

1124 5.05 10.1 15.15 6028 3102 113.66 0.32

1125 5 10 15 5972 3140 116.127 0.309

1126 5.04 10.08 15.12 6016 3170 117.982 0.308
Ti-0.70Si 112.705 0.318

1127 5.03 10.06 15.09 5975 3106 113.176 0.315

1128 5.01 10.02 15.03 5969 2872 99.486 0.349

1129 4.99 9.98 14.97 5973 3144 115.799 0.308

1130 4.99 9.98 14.97 6124 3172 119.085 0.317

1131 5 10 15 6093 3173 118.646 0.314
118.848 0.314

1132 - 4.95 9.9 14.85 6078 3185 118.946 0.311

Ti-2Si

1133 4.99 9.98 14.97 6093 3175 118.716 0.314

1134 4.53 9.06 13.59 6123 3091 113.87 0.329
113.825 0.331

1135 4.51 9.02 13.53 6166 3088 113.78 0.333
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4.1.5 Dureza

A continuacidn, se muestran los datos recabados durante el ensayo de dureza, asi como el
calculo de los promedios por aleacién. Cabe mencionar que son las lecturas arrojadas por el
durédmetro, es decir, se encuentran en escala Rockwell, Tabla 19. Posteriormente, se convirtieron a
escala Vickers, Tabla 20, con la ecuacion 10 en una hoja de cdlculo de Excel para comparar los valores

contra los del Ti CP.

= 0.000006 = C#* — 0.00006 * C#3

Tabla 19: Dureza Rockwell R15T de aleacion TiSi.

donde C#= es el valor que se convertira

—0.003 * C#2 + 0.708 = C# + 83.35;

(22)

probeta

1118 93.5 93.2 93.2
1119 92 92.8 90.5 91.8
1120 92.5 92.1 94.2 92.9
Ti-0.35Si 92.9
1121 93.1 94.2 94.5 93.9
1122 91.8 92.1 94 92.6
1123 92.5 92.8 93.2 92.8
1124 91.8 90.3 94 92
1125 90.8 92.3 92.5 91.9
1126 92 92.9 94.1 93
Ti-0.70Si 92.6
1127 92.4 94.1 94.1 93.5
1128 92.3 91.7 91.2 91.7
1129 94.1 92.2 94.1 93.5
1130 92.1 90.7 91 91.3
1131 91.2 92.2 91.2 91.5
1132 92.1 92.1 89.9 91.4
Ti-2Si 92.1
1133 93.1 93.1 94.5 93.6
1134 91.5 91.5 92.2 91.7
1135 93.1 93 93.5 93.2
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Tabla 20: Dureza Vickers de aleacion TiSi.

Ti-0.35Si 522.1
1121 525.6 545.7 551.3 540.9
1122 502.8 507.9 542 517.6
1123 514.9 520.2 527.4 520.9
1124 502.8 477.6 542 507.4
1125 485.8 511.4 514.9 504.1
1126 506.2 522 543.9 524
Ti-0.70Si 517.2
1127 513.2 543.9 543.9 533.6
1128 511.4 501 492.5 501.7
1129 543.9 509.7 543.9 532.5
1130 507.9 484.2 489.2 493.8
1131 492.5 509.7 492.5 498.3
1132 507.9 507.9 471.1 495.7
Ti-2Si 508.5
1133 525.6 525.6 551.3 534.2
1134 497.6 497.6 509.7 501.6
1135 525.6 523.8 532.8 527.4
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4.1.6 Flexién
Los resultados de la prueba de flexion de cada aleacidon se encuentran en la Tabla 21.

Tabla 21: Flexidn a tres puntos de aleacion TiSi.

1118 568.824 | 574.055 | 0.572 2.726
1119 317.667 | 634.836 0.54 2.587
1120 0.35 567.97 | 606.226 | 0.519 2.592
1121 616397 | 683.7 0.568 2.843
1122 703.326 | 714049 | 0.551 2.69

T soos36 | 642573 0.55 2.687
1124 560.413 | 630.193 0.48 2.325
1125 686.984 | 717.743 | 0.531 2.549
1126 0.7 719.011 | 73021 0.533 2.582
1127 584.704 | 627.282 | 0.495 2.39
1128 693.088 | 697.138 | 0.511 2.46

| romedo  IEEEHIIEEE 0.51 2.461
1130 419.075 | 563.857 0.44 2.108
1131 ] 607.09 0.473 2,272
1132 2 ] 640.025 0.51 2.425
1133 466.043 | 493.01 0.435 2.084
1134 543.088 | 548.184 0.4 1.741

S 7s.068 | 570433 0.451 2.126
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Las graficas 1 y 2 muestran el comportamiento obtenido en flexion.
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Grdfica 1: Tension contra contenido de silicio.
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Grdfica 2: % de deformacion contra contenido de silicio.
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4.1.7 Microscopia dptica y electrénica de barrido

En la Tabla 22, se observan las imdgenes de cada aleacién antes y después de un ataque
quimico.

Se realizé la caracterizacion microestructural de los sinterizados por microscopia electrénica
de barrido y difraccién de rayos X, obteniendo la diferencia en la distribucién de fases, tamafio y
forma de granos.

Electron Image 1

oo
100um

Figura 47: Imagen de microscopia electrdnica de
barrido.

Ti Kal 5i Kal

. 100pm ! 100pm !
Figura 48: Distribucion de titanio, Figura 49: Distribucion de silicio,
fase a. fase a.
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Tabla 22: Imdgenes de MO de las tres aleaciones.

Microscopia ica

Ti-
0.35Si
Ti -
0.70Si
) .




4.2 Andlisis de resultados

Es evidente, al analizar la 16, que el porcentaje de contraccién de las probetas 1134y 1135
es mayor, debido a la compactacién con carga mas elevada que experimentaron.

Con la prueba de Arquimedes, los datos analizados reflejan que las aleaciones tienen una
sinterabilidad semejante al Ti CP grado 3 (utilizado como referencia), Tabla 23. A pesar de presentar
una porosidad en verde inferior al valor referente en cerca de 10 unidades, la contraccién en
volumen final es superior consiguiendo una densidad relativa en los sinterizados ligeramente
superior a la del Ti CP, alcanzando valores del 99.5%.

Tabla 23: Porosidad en verde, contraccion y densidad de los sinterizados de TiSi y Ti CP.

Aleacién Si Porosidad en verde (%) Contraccion en Densidad relativa
(%) promedio volumen (%) sinterizado (%)
Ti CP 0 29.42 +£0.87 25.78 £0.72 97.44 +£0.19
Ti-0.35Si | 0.35 20.96 £ 0.50 21.54+1.13 98.39+0.21
Ti-0.70Si | 0.70 20.78 £ 0.74 22.81+0.85 98.73+0.23
Ti-2Si 2 21.33+0.70 23.91+0.81 99.43 +0.32

Después de la recopilacion de los resultados promedio de las pruebas de ultrasonido y
dureza para la caracterizacién mecdnica, es posible decir que el médulo elastico y el limite de
elasticidad son similares al de Ti CP, aunque la resistencia maxima resulta muy inferior, asi como la
deformacién a rotura. Es notable el incremento en la dureza, pero resulta independiente del
contenido final de silicio.
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Tabla 24:

Aleacion

Caracteristicas mecdnicas de las aleaciones Ti-Si'y Ti CP.

Ti CP 3577 111+3 650+ 178 1308 £ 109 15.51 +4.15
Ti-0.35Si 522+18 106 +7 555+ 146 643 +57 2.69+0.11
Ti-0.70Si 515+ 22 1137 649+ 71 681 +48 2.46+0.11

Ti-2Si 508 + 20 119+1 476 £ 63 570+ 56 2.13+0.26

Finalmente, se analizaron los datos de MOy electrdnica de barrido. Al observar las imagenes
de microscopia dptica, Tabla 22, se aprecia que posterior a la interaccidn con el acido, la muestra
con 2% de silicio permite ver la formacién de estructura laminar, Figura 50.

Ademds, en la Figura 51, se
muestra la porosidad capturada en MO;
las imagenes de electrones
retrodispersados donde se observa la
formacién de agujas de color mas
obscuro correspondientes al
intermetalico, asi como la forma,
tamanio y distribucién del TizSiz en la
imagen de distribucion de fases (de

color azul).

Figura 50: Estructura laminar aleacion Ti-
25i.
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En los analisis de electrénica de barrido, se confirma que las aleaciones tienen fase a,
asimismo, la aparicion del intermetdlico TisSi3, Tabla 25, en las aleaciones con 0.70% y 2% de

contenido de silicio. También se pudo medir el tamafio de grano de estas.

Tabla 25: Formacion de intermetdlico y tamafio de grano.

Aleacion Intermetalico (%) Grano (um)
Ti CP /

Ti-0.35Si /

Ti-0.70Si 0.01 56.69
Ti-2Si 3.00 25.96

Ti-0.35Si

Fases

Ti-0.7Si

Ti-2Si

Figura 51: Microestructura de las aleaciones TiSi, obtenidas por microscopia dptica,
electrdnica de barrido, imagen de polos inversa y distribucion de fases.

97



4.3 Conclusiones

La variacién en las dimensiones es resultado de la contraccién después de llevar a cabo el
sinterizado; sin embargo, resalta mas en las probetas 1134 y 1135 por la compactacién con mayor
carga.

Al comparar los resultados obtenidos en el proceso de caracterizacion mecanica de las
aleaciones TiSi con los valores del Ti CP grado 3, material empleado como referencia, es evidente
que, si el contenido de silicio es menor al 1%, no se presentan diferencias apreciables tanto en la
densificacidn, el tamafio de grano o la fase en la que se encuentran.

A diferencia de las propiedades elasticas, que resultan semejantes, las pldsticas se ven
fuertemente disminuidas; la dureza presenta un incremento evidente del 44%, posiblemente por la
formacidn del intermetalico. Sin embargo, la aleacidn Ti2Si, la cual presenta el mayor porcentaje,
no tiene un aumento en la dureza, sino una disminucién en su limite de elasticidad y su resistencia
maxima, pero sobre todo en su deformaciéon a rotura en ensayos de flexién. Al presentar un
aumento en la dureza tan significativo, no es posible darle una aplicaciéon biomédica, ya que este
valor no es compatible con la propiedad del hueso.

Las aleaciones muestran microestructura completamente o, con formacion del
intermetalico TisSi; en el 2% de silicio. Ademds, el grano disminuye con el incremento del
contenido de silicio debido a la formacidn de Ti5Sis.
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