REVISTA DE METALURGIA, vol. 46
NUMERO EXTRAORDINARIO, 19-25, 2010
ISSN: 0034-8570

elSSN: 1988-4222

doi: 10.3989/revmetalmadrid.02.1XIIPMS

Caracterizacion mecanica de aleaciones Ti-Nb mediante ensayos de

flexion biaxial
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En la actualidad, cada vez, son m4s importantes en la industria las aleaciones de titanio. En especial las aleaciones
tipo-B, que destacan por tener buenas propiedades resistentes y bajos médulos eldsticos, en comparacién con el Ti
c.p. 0 el Ti-6Al-4V. Dentro de estas aleaciones cabe destacar las Ti-Nb con altos contenidos en elementos aleantes.
En este trabajo se han obtenido, mediante pulvimetalurgia convencional, una serie de aleaciones Ti-Nb, en el rango
del 20-40 % de niobio. Se ha obtenido la evolucién de las propiedades de dichas aleaciones en funcién del porcen-
taje de niobio, mediante la utilizacién del ensayo de flexién biaxial con tres apoyos (three ball test).

Pulvimetalurgia; Ti-Nb; Flexién biaxial; Fractura; Modulo eldstico; Aleaciones B-Ti.

Mechanical characterization of Ti-Nb alloys by ball on three balls test

Abstract

Keywords

Nowadays titanium and titanium alloys are increasingly being used in the industry. Particularly B-Ti alloys that stand
out for having great strength properties and low elastic modulus compared to Ti c.p. or Ti-6Al-4V. Among Ti alloys,
Ti-Nb alloys with high contents of alloying elements are widely used. In this work Ti-Nb alloys have been obtained
using conventional powder metallurgy. It has been studied the evolution of properties of these alloys as a function of the
percentage of niobium. It can be noted the ball on three balls test used in order to characterize the samples.

Powder metallurgy; Ti-Nb; Ball on three balls test; Young’s modulus; -Ti alloys.

1. INTRODUCCION

El titanio y sus aleaciones tienen aplicacién en diver-
sidad de campos. Uno de los usos mds conocidos tiene
lugar en el de la biomedicina, por su excelente bio-
compatibilidad, baja densidad, resistencia a la corro-
sién y adecuadas propiedades mecénicas!!l. También,
en otros campos como en el sector automovilisticol?!
o, incluso, en el drea de equipamiento deportivol®]
estd siendo ampliamente utilizado, dado que es un
material que destaca por su buena relacién resisten-
cia frente a peso.

Las aleaciones de titanio tipo B son las mds ver-
satiles dentro de las aleaciones de titanio. Destacan
por su alta resistencia especifica y por la interesante
combinacién de resistencia, tenacidad y resistencia
a la fatiga. Ademads, por su bajo mdédulo eldstico y
buena resistencia a la corrosién constituyen un mate-
rial muy apropiado para implantes quirdrgicos!*v°l.

Por esta razén es de especial interés el estudio de ale-
aciones base titanio a partir de elementos no téxi-
cos como niobio, molibdeno o tantalo, que presen-
tan mejor biocompatibilidad, ademas de un médulo
eldstico menor que Ti-6Al-4V por ser estabilizado-
res de la fase Bl0V 7. La pulvimetalurgia es una téc-
nica que permite obtener formas cercanas a la pieza
acabada incluso con geometrifas complejas y, dada su
versatilidad, es una buena alternativa a la hora de
procesar este tipo de aleaciones.

Dentro de la caracterizacién mecdnica, el ensayo
de flexién biaxial, ball on three balls, ofrece venta-
jas respecto a los ensayos uniaxiales, como la facil
preparacion de las muestras, la mejor tolerancia a
la planitud del disco y la friccién minima entre la
probeta y la bola de cargal®l. Es un ensayo tipica-
mente utilizado en materiales fragiles que ha sido
aplicado al estudio de la resistencia de las aleacio-
nes Ti-Nb.

* Departamento de Metalurgia Fisica, CENIM, CSIC, Av. Gregorio del Amo 8, 28040 Madrid. e-mail: ebenavente@cenim.csic.es.
** Instituto de Tecnologia de Materiales, Universitat Politécnica de Valéncia, ¢/ Vera, s/n, 46022 Valencia. e-mail: vamigo@mcm.upv.es.
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2. TRABAJO EXPERIMENTAL

La obtencién de piezas por via pulvimetaldrgica
incluye dos etapas bésicas: en primer lugar, la obten-
cién del polvo vy, en segundo, su compactacién y sin-
terizacion. En este trabajo, los polvos de titanio se
obtuvieron por la técnica de HDH y fueron suminis-
trados por Sejong Materials Co. LTD. Los polvos de
niobio fueron suministrados por Alfa Aesar. En una
primera fase, el polvo de niobio se tamizé para obte-
ner un tamafio de particula inferior a 25 mm, con el
fin de favorecer los procesos de difusién. La aleacién
se obtuvo por mezcla elemental de polvos y se com-
pactaron 4 g de material en una prensa uniaxial en
frio con una presion de 400 MPa, en una matriz cilin-
drica de 20 mm de didgmetro, con lo que se obtuvie-
ron pastillas de 4 mm de espesor aproximado.

Las muestras obtenidas se sometieron a un ciclo
térmico de sinterizacién en un horno Carbolite de
alto vacfo modelo HVT 15/75/450. El ciclo térmico
se caracteriza por un calentamiento desde tempera-
tura ambiente hasta 800 °C a velocidad de
15 °C/min. Esta temperatura se mantiene durante
30 min hasta que todas las muestras y el horno alcan-
zan una temperatura uniforme, con tal de evitar pro-
blemas relacionados con gradientes de temperatura
y para eliminar posibles restos de lubricante. A con-
tinuacion, la temperatura se aumenta hasta 1.250 °C,
a una velocidad de 10° C/min, temperatura en la que
se mantiene durante un tiempo de 2 h. Finalmente,
se realiza un enfriamiento dentro del horno a una
velocidad de 10° C/min, hasta alcanzar la tempera-
tura ambiente. Todo este ciclo se ha realizado en con-
diciones de alto vacio (<10~*bar), debido a la gran
reactividad que presenta el titanio. Como resultado
de este proceso se obtuvo una serie de probetas de la
familia Ti-xNb, donde x representa el % de niobio,
concretamente, Ti20Nb, Ti25Nb, Ti3ONb, Ti35Nb
y Ti40Nb.

La preparaciéon metalogrdfica fue realizada
siguiendo las técnicas convencionales. Posterior-
mente, las muestras se atacaron con reactivo Kroll
(3 ml HE 6 ml HNO3, 100 ml H,O) para revelar su
microestructura. La porosidad y el tamafio de grano
medio se midieron mediante técnicas de andlisis de
imagen. Finalmente, las muestras fueron observadas
con un microscopio 6ptico Nikon Microphot FX y
por microscopia electrénica mediante un SEM JEOL
JSM 6300.

La microdureza se obtuvo con un microduréme-
tro Matsuzawa MHT?2, con una carga de 300 g apli-
cada durante 15 s. Para el ensayo de nanoindenta-
cién se utilizé un equipo Nanoindenter G200 de
MTS. Se ha usado una punta Berkovich de diamante
a carga constante de 300 mN. La huella obtenida

varfa entre 1.500-2.500 nm. Se tomaron los valores
de dureza y médulo eldstico en el punto de méxima
carga. A partir del ensayo de flexién biaxial se obtuvo
la tensién méxima soportada por cada aleacién. La
figura 1 muestra el esquema de dicho ensayo, donde
la célula de carga utilizada ha sido de 50 KN y la velo-
cidad de aplicacién de carga de 0,5 mm/min.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Centrando el estudio en la caracterizacién de las
muestras en sus diferentes etapas, se han observado
bajos valores de densidad relativa, en verde, que ates-
tiguan una baja compresibilidad del polvo. Después
del sinterizado, se han alcanzado densidades bastante
altas, en torno al 90 %, para todas las aleaciones, a
pesar de esta baja compresibilidad. Esto, deriva en
un alto porcentaje de contraccién que se demuestra
en la variacién dimensional radial sufrida en el sin-
terizado, alrededor del 10 %. Los valores de porosi-
dad son bajos, en todos los casos. En la tabla I se
muestran las principales caracteristicas de las mues-
tras, antes y después de ser sinterizadas.

A partir del ensayo de flexién biaxial se ha obte-
nido la tensién médxima para cada aleacion, utili-
zando la aproximacién propuesta por Timoshenko,
recogida por A. Borger!? v 10);

O px = ; [(1 +V) E).4851n (’:) - 0.52} +0.48 ’ (1)

siendo, F, la fuerza maxima soportada hasta la
rotura, t y R, el espesor y el radio de la probeta,

PLANTA

Probeta

Triple apoyo
(bolas de acero r=1,5mm)

Figura 1. Esquema del montaje para el ensayo
de flexién biaxial.

Figure 1. Diagram for ball on three balls test.

20 Rev. metal. Madrid, 46 (Numero Extraordinario), 19-25, 2010, ISSN: 0034-8570, elSSN: 1988-4222, doi: 10.3989/revmetalmadrid.02.1XIIPMS



CARACTERIZACION MECANICA DE ALEACIONES TI-NB MEDIANTE ENSAYOS DE FLEXION BIAXIAL
MECHANICAL CHARACTERIZATION OF TI-NB ALLOYS BY BALL ON THREE BALLS TEST

Tabla I. Caracterizacién geométrica y dimensional de las aleaciones estudiadas

Table I. Geometric and dimensional characterization of the studied alloys

Variacion Porosidad Densidad Densidad
Aleacion dimensional (%) relativa en relativa
radial (%) verde (%) final (%)
Ti 8,53+0,16 5,18+1,16 71,1210,49 89,65+0,56
Ti - 20Nb 9,74+0,26 5,83+1,38 71,26+0,43 92,90+1,14
Ti - 25Nb 8,0310,22 6,09+0,91 69,64+0,93 88,75+1,23
Ti - 30Nb 9,57+0,21 6,57+0,52 71,11£0,05 92,83+0,18
Ti - 35Nb 9,03+0,01 6,60+0,72 71,45+0,59 91,55+0,28
Ti - 40Nb 8,61+0,11 6,51+0,77 70,75+0,26 89,7510,59
respectivamente y v el coeficiente de Poisson que, 12000
para este tipo de aleacién, es de 0,34 ', En esta ecua- -
cién (1) no se tiene en cuenta el médulo elastico. ' (I ﬁ»
En la tabla II se pueden observar los resultados de 11000 T
dicho ensayo. Cabe destacar que no se han conse- -
guido romper las probetas de Ti c.p. (sin niobio) ya £ 1os00+ =1
que la deformacion eldstica en la zona de contacto % — S
entre la probeta y los apoyos ha sido excesiva, por lo B '
que la probeta colisiona con el ttil de flexién biaxial o500
antes de romper de forma fragil. \
Del ensayo de flexién biaxial también se ha obte- L= EE B "
nido el valor de la pendiente de deformacién en la Perr S R N ——
o] 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50

zona eldstica de la curva, que se ha definido como
rigidez. Dicha rigidez no es, en ningtn caso, el médulo
eldstico pero sirve para comparar las caracteristicas
elasticas de cada aleacion. En la figura 2 se representa
la disminucién de esta rigidez con el mayor conte-
nido en niobio y se observa una mayor disminucién
con el cambio en la microestructura.

La microestructura de las muestras se han obser-
vado mediante microscopia éptica. En la figura 3 se
observan los cambios microestructurales en funcién

Tabla Il. Tension maxima soportada en el
ensayo de flexion biaxial

Table 1. Maximum stress on ball on
three balls test

Aleacion ¢ max. (MPa)
Ti —

Ti - 20Nb 2.238+172

Ti - 25Nb 1.353+31

Ti - 30Nb 1.369+267

Ti - 35Nb 1.318+69

Ti - 40Nb 1.046+82

Contenido de Nb (%)

Figura 2. Rigidez de las muestras obtenidas y
microestructura en funcidn del contenido en nio-
bio.

Figure 2. Stiffness of the samples and
microstructure as a function of niobium content.

del contenido de niobio. En las muestras sin niobio
se obtiene una microestructura, tipo o, mientras que
en las muestras Ti-20Nb y Ti-25Nb se obtiene una
microestructura tipo oo + . Las muestras con 30, 35
y 40 % de niobio tienen una microestructura tipo 3,
con regiones tipo o.. En la figura 4 se muestran las
imdgenes tomadas por microscopia electrénica para
las aleaciones tipo B, donde se aprecia con mayor
claridad la estructura o en forma de placas, dispersa
en la matriz , que crece, principalmente, a partir de
los bordes de grano y subgranos. Ademis, se aprecia
una falta de difusién del niobio en la aleacion Ti-
40Nb por el alto contenido de aleante. Es de espe-
cial interés la aleacién Ti-35Nb, donde sf existe difu-
sién completa a la vez que se obtiene una fase, abso-
lutamente predominante.
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Figura 3. Microestructura de las aleaciones estudiadas obtenidas por microscopia optica.

Figure 3. Microstructure of the studied alloys obtained by optical microscopy.

De los resultados del ensayo de flexion biaxial, tam-
bié se han obtenido imégenes de las fracturas. En estas
imdgenes se observa que todas las probetas que han
roto muestran el mismo tipo de fractura fragil. Se apre-
cian cambios en la penetracién de los apoyos en las
muestras. Cuanto menor es el contenido de elemento
aleante mayor es la penetracién de la bola en la mues-
tra. Esto es l6gico ya que la tensién maxima antes de

la rotura es, también, mayor y la recuperacién
elastica del material es, cada vez, menor. En la figura
5 se muestran las imdgenes de la fractura tomadas
mediante microscopia estereoscopica.

Continuando con la caracterizacién mecénica de
las aleaciones se han tomado valores de la microdu-
reza. Se ha obtenido una disminucién de la micro-
dureza cuanto mayor es el contenido de niobio. Por
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100 pm ' Ti-25Nb 100 pm Ti - 30Nb

| 100 pm ' Ti-35Nb " 100 pm T Ti - 40ND
Figura 4. Microestructura de las aleaciones, tipo 3, obtenidas por microscopia electrénica.

Figure 4. Microstructure of 3-Ti Alloys obtained by SEM.

Ti-20Nb

Ti-35Nb

Ti-40Nb

Figura 5. Zona central de la fractura de las muestras.

Figure 5. Central area of the fracture of the samples.
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otro lado, también se ha medido el tamafio de grano
y se observa una disminucién en funcién del mayor
contenido en elemento aleante, lo que demuestra
que el niobio actda como afinador de grano.

Estos datos pueden llevar a error, ya que la micro-
dureza deberfa ser mayor cuanto menor es el tamarfio de
grano pero, en este caso, el efecto contrario de los ele-
mentos aleantes es mucho mds fuerte que el del tamafio
de grano. En la tabla III se observan los resultados de
microdureza y tamafio de grano para todos las mate-
riales estudiados.

Por dltimo y dado la gran relevancia que estan
tomando las aleaciones de titanio, tipo 3, se han obte-
nido los valores de nanodureza y modulo eléstico
mediante el ensayo de nanoindentacién de las mues-
tras con este tipo de estructura (Ti-30Nb, Ti- 35Nb
y Ti-40Nb). Los resultados de nanodureza y micro-
dureza siguen la misma evolucién aunque los valo-
res absolutos no coinciden, dada la gran diferencia
entre ambas técnicas. A la hora de obtener las medi-
das, en el ensayo de microdureza se mide la huella
dejada por la indentacién después de descargar y, por
tanto, después de la recuperacion eldstica, mientras
que en el ensayo de nanoindentacién se obtiene el
valor de dureza en el instante de mdxima penetra-
cion del indentador, por lo que si que se tiene en
cuenta la deformacion eléstica ademds de otros fens-
menos de nanoplasticidad!'2l.

Los valores de médulo eldstico obtenidos en el
ensayo de nanoindentacién muestran cémo desciende
el modulo eldstico cuanto mayor es el contenido de
niobio. Estos resultados van en concordancia con los
obtenidos en el ensayo de flexién biaxial que rela-
cionaban la fuerza y el desplazamiento en la parte
elastica del ensayo. En la tabla IV se muestran todos

Tabla Ill. Tamarfio de grano y microdureza de
los materiales estudiados

Table Ill. Grain size and microhardness of the
materials studied

Aleacion Microdureza Diametro
(GPa) medio de
grano (um)
Ti 2,30+0,32 108,72+23,12
Ti - 20Nb 2,87+0,21 64,31+11,52
Ti - 25Nb 2,76+0,21 51,44+8,88
Ti - 30Nb 2,82+0,32 39,25+9,41
Ti - 35Nb 2,81+0,21 29,20+12,21
Ti - 40Nb 2,59+0,29 24,75+10,94

Tabla IV. Nanodureza y modulo elastico de las
aleaciones de titanio tipo  obtenidas con el
ensayo de nanoindentacion

Table IV. Nanohardness and Young’s
modulus of §-Ti alloys obtained by the
nanoindentation test

Médulo de Nanodureza
elasticidad (Gpa) (Gpa)

Aleacion

Ti - 30Nb 93,46+3,03 3,47+0,41
Ti - 35Nb 89,73+6,67 3,03+0,72
Ti - 40Nb 79,99+3,67 3,02+0,38

los resultados, obtenidos mediante nanoindentacién,
de las aleaciones de titanio, tipo 3.

Cabe destacar que existen muchas publicacio-
nes!3 V14 relacionadas con el modulo eldstico de
las aleaciones tipo . En general, se observan valo-
res muy similares para las aleaciones Ti-Nb, a pesar
de que algunas sean aleaciones obtenidas por forja
y de que el valor de modulo eléstico se haya obte-
nido por medio de ensayos por ultrasonidos o ensa-
yos de compresion.

4. CONCLUSIONES

Se ha comprobado que mediante pulvimetalurgia
convencional se pueden obtener aleaciones de tita-
nio con altos contenidos de elemento aleante, de
forma fécil y con alta tasa de repetitividad gracias a
la gran capacidad de difusién del titanio. La mezcla
elemental de polvos se ha mostrado como un pro-
ceso vdlido a la hora de obtener aleaciones, practi-
camente, homogéneas en composicién y, por tanto,
en microestructura y en propiedades mecénicas ya
que el titanio admite gran contenido de aleantes.

Las muestran obtenidas presentan poca porosi-
dad y sufren grandes variaciones dimensionales en
la etapa de sinterizado, debido a que la compactabi-
lidad es baja. A pesar de todo esto, se obtienen valo-
res de densidad relativa final muy préximos a los te6-
ricos.

El ensayo de flexién biaxial es un ensayo valido
para este tipo de materiales con altos porcentajes de
elementos aleantes y para el tipo de muestras que se
obtienen mediante pulvimetalurgia convencional.
Se han obtenido valores altos de tensién méxima de
rotura y la relacién entre la fuerza y el desplazamiento
muestra, de forma clara, la evolucién de las propie-
dades elasticas de los materiales estudiados.
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La microdureza y la nanodureza experimentan la
misma evolucién descendente con el aumento del
contenido de niobio, a pesar de la disminucién del
tamafio de grano, por lo que se puede afirmar que la
influencia del niobio es mucho mayor que la del
tamafio de grano.

La microestructura muestra como el valor de 25 %
en contenido de niobio es el valor limite entre ale-
aciones tipo o + 3 y aleaciones tipo 3, para aleacio-
nes pulvimetaludrgicas.

Por dltimo y a pesar que el ensayo de nanoinden-
tacién no es el mds apropiado para obtener el médulo
elastico de este tipo de muestras debido a la porosidad,
se han obtenido valores de mdédulo eléstico ligera-
mente mds altos que los encontrados en la literatura
para las aleaciones tipo 3.
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