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RESUMEN

En la presente investigacion se ha estudiado la formacion de
recubrimientos de Ti y TiB, sobre sustrato de Ti mediante la técnica de
Laser Cladding (recubrimiento laser) coaxial usando un laser de Tipo Nd
YAG de 1 kW de tipo continuo, analizando los efectos que tienen sobre el
recubrimiento, los porcentajes de aleacion del material adicionado, los
elementos aleantes presentes en el sustrato y los cambios que se
presentan en la ZAC (zona afectada por el calor) en el material de
sustrato.

Para un apropiado analisis experimental, los principales parametros del
proceso, potencia y velocidad de barrido del laser y flujo de polvos han
sido cambiados gradualmente dentro de rangos elegidos. Se ha realizado
correlaciones entre las variables principales del proceso, la geometria de
los cordones individuales y las transformaciones de los polvos adicionados.

Una vez elegidos los cordones con mejor combinacion de caracteristicas
geométricas, microestructura y dureza se ha realizado el solapamiento de
cordones para producir los recubrimientos analizando el efecto térmico en
la redistribucién de fases y en la difusion de elementos quimicos.

Se ha obtenido recubrimientos con buenas areas de corddn, y bajas areas
de dilucidn con microestructuras compuestas de matriz de titanio y
compuestos de TiB y TiB, distribuidos en la matriz de forma homogénea
con buena union a ella, y con durezas de hasta 8 veces la dureza original
del titanio.

Se ha identificado los parametros adecuados para la obtencién de los
polvos, mediante aleado mecanico, de la aleacién Ti+TiB, Se ha logrado
delimitar la ventana de proceso para la fabricacion de recubrimientos de
Ti+TiB,. Se ha logrado establecer la composicion aproximada de boro
mediante el empleo de la técnica de WDS (wavelenght dispersive
spectrometry). Se ha caracterizado mecanicamente los compuestos
encontrados mediante técnicas de nanodureza. Finalmente se ha
identificado mediante la técnica de EBSD (Electron backacatter diffraction)
las fases y los compuestos presentes, asi como su distribucion en el
recubrimiento.



Con el conocimiento adquirido mediante esta investigacion y siendo este
proyecto parte de un objetivo general de investigacion en el mejoramiento
de las caracteristicas superficiales del titanio, se puede continuar con
investigaciones en comportamiento a desgaste y corrosidon en estos
recubrimientos.



RESUM

En la present investigacié s'ha estudiat la formacié de recobriments de Ti i
TiBy sobre substrat de Ti per mitja de la técnica de Laser Cladding
(recobriment laser) coaxial utilitzant un laser continu de Tipus Nd YAG d'1
kW continu, analitzant els efectes que tenen sobre el recobriment, els
percentatges d'aliatge del material addicionat, els elements d'aliatge
present en el substrat i els canvis que es presenten en la ZAC (zona
afectada per la calor) en el material de substrat.

Per a una apropiada analisi experimental, els principals parametres del
procés, poténcia i velocitat d'escombrat del laser i fluxe de pols han sigut
canviats gradualment d'intervals escojits. S'han realitzat correlacions
entre les variables principals del procés, la geometria dels cordons
individuals i les transformacions de les pols addicionades.

Una vegada triats els cordons amb millor combinacié de caracteristiques
geometriques, microestructura i duresa s'ha realitzat el solapament de
cordons per a produir els recobriments analitzant I'efecte térmic en la
redistribucié de fases i en la difusié d'elements quimics.

S'han obtingut recobriments amb bones arees de cordd, i baixes arees de
dilucié6 amb microestrutures compostes de matriu de titani i reforcos de
TiB i TiB, distribuits en la matriu de forma homogénia amb bones unions
entre elles, i amb dureses de fins a 8 vegades la duresa original del titani.

S'ha identificat els parametres adequats per a I'obtencié de les pols, per
mitja d’aliat mecanic, de I'aliatge Ti+TiB, S'ha aconseguit delimitar els
parametres optims del procés per a la fabricacid de recobriments de
Ti+TiB,. S'ha aconseguit establir la composicié aproximada de bor per
mitja de I'Us de la técnica de WDS (wavelenght dispersive spectrometry).
S'ha caracteritzat mecanicament els compostos determinats per mitja de
técniques de nanodureza. Finalment s'ha identificat per mitja de la tecnica
d'EBSD (Electré backacatter diffraction) les fases i els compostos
presents, aixi com la seua distribucié en el recobriment.

Amb el coneixement adquirit per mitja d'esta investigacié i sent aquest
projecte part d'un objectiu general d'investigaci6 per a millorar les
caracteristiques superficials del titani, es pot continuar amb investigacions
en comportament a desgast i corrosio en aquests recobriments.






ABSTRACT

This investigation has studied the formation of Ti and TiB, coatings on a Ti
substrate using the coaxial laser cladding process. The implemented laser
was a continuous NdYAG of 1Kw. The purpose was to analyze the
influence on the coating of both the alloying elements percentage and the
presence of the alloying elements in the substrate as well as the changes
suffered by the ZAC in the substrate.

To obtain the appropriate experimental analysis, the main process
parameters which are power and velocity of the scan, powder flow were
gradually changed within the chosen range. Correlations were made
between the main process variables, the geometry of the single tracks and
the added powder transformations.

The overlapping of single tracks was carried out once the ones with best
combination of geometrical, microstructural and hardness characteristics
were determined. The thermal effect on the redistribution of the phases
and the chemical element diffusion of the coatings was analyzed.

The coatings obtained had a good track area and low dilution area. The
microstructure was composed of a titanium matrix with TiB and TiB,
compounds, homogeneously (uniformly) distributed and firmly jointed to
it. The resulting hardness was up to 8 times greater than the original
titanium.

The adequate parameters to obtain the powders of the Ti+TiB, alloy, by
mechanical alloying, were identified. The process window for the
fabrication of the Ti+TiB, alloy was determined. The approximate bore
composition was established thanks to the Wavelength Dispersive
Spectrometry. The compounds encountered were mechanically
characterized by nanohardness techniques. The phases and compounds
present in the coatings as well as their distribution were identified by
Electron Backascatter Diffraction.

This project is part of a general objective in the improvement of the
superficial characteristics of titanium investigation. Therefore thanks to
the knowledge acquired during this thesis, new investigations can be
carried out on the behavior of the coatings when submitted to wear and
corrosion.
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Introduccion

1. INTRODUCCION

1.1.Antecedentes

El titanio (Ti) y sus aleaciones son muy utilizadas en la
aerondutica, en la marina y en la industria quimica debido a sus
propiedades especificas como son su alta resistencia mecanica y
excelente resistencia a la corrosidon y a la oxidaciéon a altas
temperaturas. Sin embargo, la aplicacién de estas aleaciones en
condiciones de severo desgaste y condiciones de friccién es muy
limitada debido a sus pobres propiedades triboldgicas como son un
alto coeficiente de friccién y baja dureza. De otro lado aunque el Ti
y sus aleaciones son cominmente utilizados en implantes médicos
por ser un material inerte, presenta ocasionalmente fallas debidas
a corrosion-fatiga [1-4].

Por lo tanto las modificaciones superficiales del titanio y sus
aleaciones que buscan mejorar inicialmente su dureza para
favorecer la resistencia al desgaste, la estabilidad quimica y con la
temperatura, son un amplio campo de trabajo que cubre gran
cantidad de aplicaciones.

Una forma de seguir aprovechando las ventajas del Ti y disminuir
sus deficiencias es buscar como aumentar su resistencia superficial
sin menoscabar su alta resistencia especifica y resistencia quimica.

Una alternativa es afadirle particulas ceramicas que refuercen su
capa externa y aumenten su dureza. Sin embargo la adicién de
s6lo material cerdamico produce pobres resultados por la falta de
afinidad con el sustrato metalico y la falta de disoluciéon uniforme
en el bafo fundido [2]. De tal forma que es mas conveniente un
material aleado metal-cerdmico.

Dentro de los materiales ceramicos empleados como refuerzo el
TiB se ha caracterizado por poseer el mas apropiado balance de
estabilidad termoquimica, buenas propiedades mecanicas y de
expansion térmica. Sin embargo es dificil obtenerlo como

1



Introduccion

constituyente mayoritario en un material compuesto, aislado de
otros constituyentes, por tanto los resultados del analisis de sus
propiedades presentan una gran dispersion [5].

El proceso mediante el cual se integra este material al sustrato de
Ti debe cubrir no sélo la creacion de recubrimientos sobre piezas
nuevas, sino la recuperacién de superficies, por cuanto, muchas
elementos de Ti necesitan ser recuperados superficialmente por
circunstancias de tamafio o coste (alabes de turbina, piezas en
aeronautica) [6]. En estos casos, es necesario que el
recubrimiento tenga un mayor espesor y pueda ser aplicado en un
area delimitada.

Dos procesos de gran empleo actualmente como el Laser cladding,
(recubrimiento laser) y la proyeccién térmica, cumplen con las
caracteristicas de generar recubrimientos con material aleado
metal-ceramico, y de apropiado espesor. Sin embargo las
condiciones de densidad y adherencia del recubrimiento, junto con
la posibilidad de recubrir zonas especificas, son mejores para el
laser cladding.

El laser cladding es una técnica que permite depositar capas
protectoras sobre un sustrato. El proceso se puede describir como
la adicidon de un material como recubrimiento en la superficie de un
sustrato, donde el calor superficial para fundir el material afiadido
y el sustrato es dado por un haz laser, el espesor de cada capa de
recubrimiento puede estar ente 50 micras y 2 milimetros [7]

El proceso de /aser cladding puede ser llevado a cabo de tres
diferentes formas: mediante la adicion del material de
recubrimiento como polvos pre colocados, como una combinacién
de polvos y alambre alimentado al bafo fundido y por soplado de
polvos.

La ventana de operacion para el proceso de laser cladding es
usualmente definida en términos de potencia del laser P (W),
velocidad de barrido del haz laser V (mm/s) y el flujo de polvos (F)

2



Introduccion

(g/min), aunque otros parametros pueden desempefar un papel
importante, como son el tipo de gas de proteccion, didmetro del
haz del laser o la distancia del material a la boquilla.

Recientemente, se ha estudiado muchos sistemas en los cuales se
emplea como proceso el /aser cladding y se producen compuestos
de matriz metalica con particulas ceramicas en la superficie de
aleaciones de Ti, estos sistemas comprenden Ti-N, Ti-C, Ti-B, Ti-C-
N, Ti-Si, Ti-Si-Ni, Ti-Al, Ti-SiC, Ti-TiC(WC), TiCr; C, , TiBiCrBSi y
TiBN [8].

Estos compuestos se identifican como una serie de materiales
compuestos de matriz ceramica (MMCs) [9] los cuales combinan la
alta resistencia y rigidez del ceramico con la tolerancia al dafio y
tenacidad dada por la matriz metalica, los refuerzos ceramicos se
pueden presentar como particulas, microfibras o fibras. Las
ventajas de las particulas se centran en sus propiedades
isotrépicas. Uno de los métodos para producir este tipo de
materiales “particulados” es usando mezcla de polvos. Las
propiedades de los MMCs producidos por laser dependen de la
cantidad de polvo inyectado, la microestructura de la matriz, y la
union entre particula y matriz [9].

En el campo de las aplicaciones en la industria automotriz, en
autos y motocicletas de gama alta, se emplea Ti o su aleacion mas
usada de Ti6AI4V, que mediante técnicas de pulvimetalurgia
combinadas con elementos como TiB se emplean en la fabricacion
de valvulas de admision y de escape de los Toyota Alteza, y
valvulas en Nissan y Yamaha [10].

1.2.Justificaciéon (planteamiento del problema)

La alternativa elegida de crear el recubrimiento empleando como
material adicionado compuestos de Ti-B y Ti, mediante la técnica
de laser cladding, permitird combinar la resistencia, rigidez y
dureza del boro con la tenacidad y tolerancia al dafio del Ti, incluso

3
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mejorando su resistencia a alta temperatura [11]. Sin embargo es
necesario plantear algunos aspectos a tener en cuenta en nuestra
eleccion.

Los compuestos de Ti-B, que se emplean mas comunmente son el
TiB y el TiB,, de ellos el TiB, tienen mayor dureza, pero
comercialmente no se encuentran polvos aleados de Ti con
diferentes composiciones de TiB,.

El efecto térmico del laser produce la transformacién del material
adicionado al recubrimiento, pero esta transformacion se realiza
fuera del equilibrio. Por lo cual, no es posible predecir a partir del
diagrama Ti-B los componentes del material a temperatura
ambiente. La forma, distribucién, abundancia y composicién de los
productos de esta transformacion dependera de los parametros del
proceso laser.

Los parametros principales del proceso laser son la potencia, la
velocidad de barrido y el flujo de polvos. Aunque las
investigaciones de Ocelik y col [12], en las cuales obtienen
materiales compuestos de matriz de Ti y compuestos de Ti-B, no
definen amplios rangos de estas variables, si especifican que las
diferencias en microestructura se obtienen con la variacién de la
potencia del laser, que controla principalmente la temperatura y la
velocidad de barrido, determinando la velocidad de enfriamiento.

En la revisién bibliografica realizada no se ha encontrado para la
combinacién de Ti y TiB, un estudio que relacione las variables
principales del proceso de /aser cladding, con las caracteristicas de
los cordones y posteriores recubrimientos. Especialmente, no se
suministran las fronteras de valores donde es viable obtener
recubrimientos. Por ello, dentro de la capacidad del equipo laser
con que contamos, que es de 1kW, realizaremos un disefio
experimental que incluird la variacién de potencia del laser,
velocidad de barrido del |aser, y el flujo de material.
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La mayoria de las investigaciones realizadas tiene como sustrato a
la aleacién de Ti, Ti6Al4V. Aunque el rapido enfriamiento en el
proceso de solidificacion del cordén no favorece fendémenos de
difusion, cuando se realiza solapamiento de cordones, parte de la
energia del laser, empleada en fabricar el ultimo corddn, realiza un
proceso de recalentamiento en el corddon anterior [13]. Lo cual
puede generar difusion no soélo del aluminio y el vanadio sino del
boro.

La energia del laser se distribuye de forma que parte de ella se
emplea en el calentamiento del sustrato, parte es empleada en la
fusion de la capa de recubrimiento y una gran parte es reflejada
[14]. De tal manera que en el material de sustrato existe una zona
afectada por el calor (ZAC), que puede presentar aumento de
tamafio de grano o transformaciones de fase.

Como resumen puede decirse que el proyecto es pertinente por
cuanto responde a una necesidad actual de mejorar las
propiedades de un material, en este caso el Ti. Que ésta mejora de
propiedades se lograra mediante la aplicaciéon de un recubrimiento
de tipo ceramico con aplicaciones comprobadas a nivel mundial y
mediante una técnica de procesamiento en la cual ya se han
obtenido buenos resultados. Para hacer mas viable nuestro
proyecto contamos con la experiencia del departamento de
materiales en la caracterizacion de los materiales y con la
experiencia de AIDO (Instituto tecnoldgico de Optica, color e
imagen) en el procesamiento de Ti mediante la técnica de /aser
Cladding
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1.3. Objetivos
1.3.1. Objetivo General

El objetivo general de esta investigacion es explorar la posibilidad
de modificar las propiedades superficiales del Ti mediante la
formacion de un recubrimiento compuesto de Ti y Ti-B obtenido
por la técnica de recubrimiento laser (Laser Cladding)

1.3.2. Objetivos Especificos

Los objetivos especificos para dar cumplimiento al objetivo general
que se plantea son:

e Determinar codmo cambian las propiedades del recubrimiento al
cambiar las condiciones energéticas del laser, por la variacion
de la potencia del |aser y la velocidad de barrido del mismo.

e Determinar de qué forma se transforma el material adicionado
en condiciones de no equilibrio, por efecto del laser.

e Analizar el efecto del flujo de polvos de alimentacion en la
distribucion energética del laser en el recubrimiento y en el
material de sustrato.

¢ Analizar la influencia del contenido en boro en las propiedades
del recubrimiento.

e Verificar de qué forma difunden el boro, aluminio y vanadio, en
el sustrato y en el bafio fundido, por el efecto térmico del laser.

e Determinar como la energia del laser y el calor acumulado en
el recubrimiento afectan las propiedades en un proceso de
solapamiento de cordones.

e Realizar un analisis exploratorio de la posible metodologia a
aplicar en ensayos a desgaste para el conjunto sustrato
recubrimiento, mediante la técnica de Pin on disk, de modo que
permita evaluar el efecto alcanzado por la modificacion
superficial del sustrato.
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1.4. Aportaciones De La Tesis

Las investigaciones realizadas en el proceso laser cladding cubren
rangos amplios y escalonados para la potencia del laser, la
velocidad de barrido y el flujo de polvos, esta metodologia se ha
aplicado para diversos materiales pero no para la combinaciéon de
Tiy TiB..

Se ha establecido que las caracteristicas del polvo adicionado es
una variable importante en las propiedades finales del
recubrimiento, aunque mediante pulvimetalurgia se ha abordado el
tema de la obtencién de las aleaciones de Ti. No hay informacién
especifica sobre los pardametros de aleado mecanico para obtener
un polvo con caracteristicas apropiadas para el proceso /aser
cladding.

Las investigaciones coinciden en establecer que el boro es un
material que por su bajo peso atémico, no es posible analizarlo
adecuadamente mediante la técnica de EDS (Energy dispersive
spectrometry). Como alternativa se buscara establecer mediante la
técnica de WDS (wavelength dispersive spectrometry) gradientes
de composicion de boro.

La realizacion de barridos de microdureza es la técnica empleada
usualmente para comparar las propiedades de dureza del
recubrimiento. Sin embargo, es importante en el material
compuesto analizar como influye la nanodureza de los compuestos
y de la matriz de titanio en la microdureza del recubrimiento.

Los efectos térmicos del laser, en el proceso de rapido
enfriamiento producen deformaciones en el material que pueden
manifestarse como desorientaciones cristalinas de los granos, y
que se evallian mediante la técnica de EBSD (Electron backscatter
diffraction), junto con la evaluacion de tamafio de grano,
distribucidén y procentajes de fase. Se ha aplicado esta técnica para
el proceso laser Cladding en otros materiales. Pero no para el caso
de recubrimientos de Ti y B.
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1.5. Limitaciones

La investigacion cuenta con la colaboracién de la empresa AIDO
para la realizacion de los recubrimientos, los rango de potencia
estaran limitados a la capacidad del equipo con que cuenta la
empresa que es un laser de Nd YAG de pulso continuo de 1kW. De
la misma forma, no ha sido posible incluir otras variables del
proceso como: tipo de gas de aporte, caudal o naturaleza del
mismo.

El proceso de Laser Cladding, puede ser empleado, como proceso
final combinado con otras técnicas: compactacion - fusion laser,
proyeccién térmica - fusidon laser. Sin embargo, no se realizaron
principalmente por tener un tiempo determinado para desarrollar
el proyecto.

Una forma de medir las deformaciones en el polvo adicionado
mediante aleado mecéanico es mediante difracciéon de rayos X, sin
embargo no se cuenta con un equipo lo suficientemente sensible.
De la misma forma se reportan deformaciones en la red cristalina
por efecto de los esfuerzos generados en el corddn, pero estos
estudios se realizan con difractometros de tipo sicrotron.
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2. PANORAMA CIENTIFICO

El Ti y sus aleaciones se han constituido en los ultimos afios en
una alternativa para muchas aplicaciones que requieren materiales
de alta resistencia especifica, que pueden soportar altas
temperaturas y resistentes a la corrosion. Estas aplicaciones se
encuentran por ejemplo en la industria aerondutica, quimica o
biomédica. Sin embargo, estos materiales no poseen alta dureza.
Lo cual los hace muy poco competitivos en aplicaciones que
requieran alta resistencia al desgaste [1-3].

La modificacion superficial del Ti y sus aleaciones, mediante la
formacion de recubrimientos duros, ha sido un tema que se ha
abordado en esta investigacion relacionando el material afadido y
el proceso mediante el cual se logra crear el recubrimiento [3-5].

En las investigaciones sobre adicion de TiB, mediante el proceso
laser Cladding, se encuentra un bajo numero de referencias.
Destacan los trabajos de Ocelik y col [6] los cuales dependiendo
del tipo de técnica laser aplicada (laser melt injection o laser
cladding) obtienen materiales con particulas originales de TiB,,
particulas de TiB y eutécticos. El autor manifiesta que estos
cambios en microestructura dependen del cambio en la potencia
del laser, el cual controla principalmente la temperatura y la
velocidad de barrido del laser que determina la velocidad de
enfriamiento. Aunque realiza un estudio muy profundo enfocado al
analisis del comportamiento a desgaste en himedo, no suministra
los parametros de proceso que lo llevaron a conseguir estos
materiales.

En algunos trabajos como los realizados por Panda y col [7-8] el
interés esta enfocado a la caracterizacién de tipo cristalino desde
la determinacion de los parametros de red hasta la determinacion
de las constantes elasticas de los compuestos de TiB y TiB,. Lo
realiza mediante una ayuda de calculo por ordenador, que
establece una buena correlaciéon entre los datos tedricos y
practicos.

11
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Quiza el trabajo que describe la morfologia de los compuestos de B
y Ti de la forma mas completa es el de Kooi y col [4] que focaliza
su investigacién en el empleo de la técnica de TEM de alta
resolucién. Los parametros empleados para esta investigacion
fueron: una potencia de 1,2 kW, y una velocidad de 8 mm/s y con
una mezcla de Ti y 13,3%wt de TiB, en un sustrato de Ti6Al4V,
obtiene valores de dureza de hasta 500HV.

Otro importante trabajo de referencia es el de Tian y col [10],
aunque con la caracteristica de ser laser surface alloying, sobre un
sustrato de Ti6Al4V con mezcla de polvos de Ti y 10% wt B y
potencia de 1,5 kW. Esta investigacion encuentra valores de
microdureza en el orden de 1400HV y establece que el tamafio y la
morfologia de los boruros varian con la velocidad de barrido del
laser (velocidades de 3, 5 y 9 mm/s) lo cual tiene un efecto en las
propiedades del recubrimiento

Se ha encontrado diversos trabajos con las mezclas de Ti y TiB,
gue han servido como complemento en la investigacién ya que
tratan de las reacciones posibles entre los elementos, aunque no
sean especificamente del tema de laser cladding. En este sentido,
destacamos el trabajo de Chandraskart y col [11], en materiales
compuestos de refuerzo discontinuo, y el de Godfrey y col, [12],
que es un referente importante en el proceso de aleado mecanico
de polvos de TiB, y Ti.

También se ha visto otros trabajos con /aser cladding pero que
exploran combinaciones mas complejas de compuesto, como es el
caso de Cai y col [3], trabajo en el cual se busca la reaccion de
polvos de Ti y B4 C para formar TiC y TiB.

Al realizar una revisién de estas investigaciones se destaca que
aunque todas aportan al andlisis de las relaciones entre las
transformaciones del material afadido, las propiedades del
recubrimiento y el efecto de las variables de procesado, no hay
una linea de convergencia, por cuanto son puntos aislados de
combinacién de variables. Por lo tanto, es muy conveniente un

12
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estudio que cubra estos aspectos con un cambio gradual y mas
amplio del rango de las variables

Este capitulo incluye la informacion referente a las caracteristicas
fisicas y microestructurales del Ti, las caracteristicas y propiedades
de los compuestos que se forma de Ti y B, los fundamentos de la
técnica Laser Cladding y la metodologia que se lleva a cabo para
analizar el efecto de las variables del laser en las propiedades del
recubrimiento.

2.1 Conceptos generales de estructura del Ti y los
compuestos de Tiy B

2.1.1 Propiedades fisicas del Ti

El titanio se caracteriza por ser alotrdpico, a temperatura ambiente
se identifica una primera fase llamada alfa que tiene una
estructura HP 2, Grupo espacial P6s;/mmc (194), con parametros
de red: a=0,295 nm, c=0,468nm y relacion c/a: 1.587. Esta
relacion es idealmente de 1.633. Por tanto, existe la posibilidad de
atomos intersticiales de C, N u O [1].

a) b)

;Z (1

O / () 332 nm

" (0001)

—0

(110)
(1011)

(1070)

Q-

0.295 nm %
a,

Figura 2.1 Imagen de, a) la estructura hexagonal de la fase alfa y b) la
estructura cubica de la fase beta[1].

Dentro de las caracteristicas especiales de Titanio alfa destaca un
modulo de 145 GPa en el plano basal y de 100 GPa en el plano
paralelo a éste, es decir presenta una gran anisotropia. En la tabla

13
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2.1 se observan algunas propiedades del titanio comparado con El
Ti6Al4V y los compuestos TiB y TiB..

Tabla 2.1 Propiedades del Titanio, la aleacién de Ti, Ti6Al4V, y compuestos
de Tivy B.

Ti alfa Ti6Al4V TiB TiB,
Y (MPa) 448° 860-920°
A % 18° 6-8°2
UTS (MPa) 5522 915-995°
E (GPa) 100-145° 106-150° 371-427° 500-550 ¢
Dureza 140 (HV) 300-400 (HV) 22,7 (GPa)® 20-33 (GPa)"
D:';ii:?" 4,51° 4.432 4.56° 4.52¢
R
Temperatura de fusiéon °C 1668 1688 2190¢ 3225¢
Coefi;ti;n:esig :():(in':'/e;n::ga de 10.12 9.72 8.6°
R ¢ 0.42-0.52° 1,712 0.4¢ 0.09°
Coef;dzelllstﬁld:odog;lsién 10-15d 10-14d
Capacidad cla(;glt')i;a J/mol K a 0.0273° 0.0405°

2= Referencia [2]°= Referencia [3] °= Referencia [4] ¢ = Referencia [35]

Adicionalmente a la informacién de la tabla 2.1 se puede analizar
que al poseer un coeficiente de expansidén térmica 10.1 10 K},
que es la mitad que el acero inoxidable, en un proceso a alta
temperatura, se genera menor deformacién y disminuye las
posibilidades de esfuerzos internos. Una conductividad térmica de
16 W/m K, representa que el titanio es un pobre conductor del
calor, es decir el calor no se disipa rapidamente [5], lo cual puede
generar diferencias de temperatura que generen grietas.

Una segunda fase se conoce como Beta a 882 +/- 2 grados. Es
una estructura tipo BCC con parametro de red de a=0,332 nm.

2.1.2 Microestructura del Ti

Entre las microestructuras que se encuentran en el Ti estan las
fase alfa y beta, y como estructura de no equilibrio la mas
frecuente es la estructura martensitica.

14
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e Estructuras de equilibrio

Figura 2.2 Imagen de Titanio a) Ti Grado 2, fase alfa, b) Titanio Grado 5,
fase alfa (a, clara) y beta (B, oscura)

Figura 2.3 Enfriamiento desde el campo de la fase beta (microscopio de
alta temperatura) [6].

La transformacion alotrdpica posibilita la obtencion de aleaciones
tipo alfa, beta o alfa-beta. En un proceso térmico de solidificacion,
los doce sistemas de deslizamiento de la fase beta se reflejan en la
metalografia de alfa. Dentro de los originales granos de beta,
grandes y variados, nuclea la fase alfa en forma de laminas
agrupadas en paquetes, que crecen en las doce orientaciones, éste

15
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crecimiento se denomina, "modelo de enmallado”. Un enfriamiento
rapido deja una estructura laminar muy fina mientras que en un
enfriamiento lento las laminas son gruesas, figura 2.3.

Las distribuciones radiales de la fase alfa laminar se hacen
paralelas al plano (110) de beta. Cuando la velocidad de
enfriamiento es suficiente, las lamelas no solo nuclean en el borde
de grano sino también en el frente de grano de los paquetes de
lamelas individuales.

Al comparar el comportamiento de la fase alfa y la fase beta se
puede decir, segun lo expresan algunos autores [1], alfa es mas
densa, menos ductil, mas tenaz (libera energia entre las laminas),
mas resistente a la corrosion y de mejor comportamiento ante la
fluencia (por ser dificil el movimiento de los atomos en la red
hexagonal).

e Estructuras de no equilibrio

Respecto a las estructuras fuera del equilibrio que se obtienen por
tratamientos térmicos, esta la martensita de titanio, figura 2.4, la
cual en su estado mas simple se puede encontrar luego de un
proceso de refusion por laser “Laser Remelting”, seguido de
enfriamiento rapido. Ademds, como consecuencia de las
condiciones del proceso se puede encontrar TiO,, estos dos
componentes (la martensita y el éxido de Ti) dardn como resultado
un aumento de la resistencia al desgaste [7]. En la figura 2.5, se
observa un proceso de transformacion del Ti en diferentes medios
de enfriamiento.

A altas velocidades de enfriamiento desde una temperatura
superior a la de inicio de transformaciéon de la martensita (Ms),
partiendo de la fase B, la estructura del material empieza su
transformacion a alfa y martensita por un proceso de
transformacién de baja difusién dejando tras de si una estructura
martensitica de finas placas o acicular (en forma de agujas)[7].

La transformacién martensitica no conlleva una fragilizacion. La
resistencia se incrementa ligeramente comparada con alfa titanio.
16
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s - '
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Figura 2.4 Martensita en Ti6Al4V luego de un proceso laser.
Esta martensita se puede clasificar a groso modo en:

e Alfa prima (a’) que es martensita hexagonal con una
relacion de orientacion similar tanto a beta como a alfa [1].
La morfologia cambia de colonias de listones hasta formas
lenticulares, estructura de no difusion de alfa
sobresaturada, presenta valores muy cercanos de dureza y
madulo a alfa [6].

e Alfa dos prima (a”), ésta se presenta en temples desde una
temperatura por debajo de 900 grados y se caracteriza por
una buena deformabilidad. La estructura de la martensita
se caracteriza por el fino tejido de enmallado, como de
agujas, debido a los procesos de nucleacidon con baja
difusion [1]. Es una transformacion martensitica con mayor
contenido de soluto. Esta ademas, formada por la aplicacion
de fuerzas externas y presenta una estructura ortorrombica
intermedia entre beta y alfa [6].

Su moéddulo y dureza son mucho mas bajos que los de alfa
prima y beta, se puede presentar cuando el material pasa
de beta a alfa-beta y beta tiene mucho soluto.

17
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Figura 2.5 Diagrama de transformacién para Ti Grado 5 modificaciones

de microestructura con la velocidad de enfriamiento [1].

Otras fases que se pueden encontrar de forma menos
frecuentes son:

Fase W (Omega) atérmica se forma en el temple

Fase W isotérmica que se forma como un precipitado
submicroscopico en un proceso de envejecimiento entre
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100 y 500 grados, tiene mayor tamafio y gradiente de
composicién a lo largo de la interface de W/beta que la
atérmica. Confiere un comportamiento fragil al Ti y su
modulo es de 165 GPa.

e Beta prima: Con alta cantidad de beta estable, omega
empieza a ser inestable y no precipita, beta y beta prima
tienen la misma estructura BCC pero con diferente cantidad
de soluto y parametros de red, la separacion de las fases se
puede presentar por nucleacién y crecimiento [6].

2.1.3 Compuestos de Titanio y Boro

Los materiales compuestos son combinaciones de dos o mas
materiales distintos con una superficie de contacto identificable
entre ellos [5]. Se puede afirmar que la adicién de polvos de un
material ceramico como el TiB,, que se integran con el Ti en un
bafio fundido, puede presentar estas caracteristicas dependiendo
cuanta consolidacién se logre de las particulas al bafio fundido.
Algunos ejemplos de estos casos son los suministrados por Wang y
col. [8] quienes dicen que en las ultimas 5 décadas se ha escrito
mucho sobre MMC (materiales compuestos de matriz metalica),
con una gran cantidad de trabajos enfocados en adicionar TiC y
TiB a material de diversas matrices de Al, Mg y aleaciones de Ti.
Estos materiales se eligen por su alta resistencia especifica, y, en
el caso del Ti y el aluminio, ademas, por su resistencia frente a la
corrosion y a la oxidacion.

Los TMC (titanium matrix composites), como se conoce a los casos
especificos con matriz de Ti, son considerados de un gran potencial
por la mejora de las propiedades mecanicas con la temperatura de
servicio, al mantener el comportamiento isotropico, y por ser
faciles de fabricar, producidos por metalurgia de polvos, técnicas
de fundicion o procesos de solidificacion rapida [9-10].

Los compuestos de matriz metdlica reforzados con TiB, muestran
una mejora en las propiedades mecanicas por poseer, el cerdmico,
alto punto de fusion 3225°C, alta dureza 29,4 GPa, alta
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conductividad eléctrica y estabilidad quimica ademas de poseer un
buen comportamiento de humectacién (tener la capacidad de
generar capas adherentes continuas y uniformes) [11]. ElI TiB
como ceramico de refuerzo se caracteriza por poseer la mas
apropiada combinacion entre estabilidad termoquimica, buenas
propiedades mecanicas y de expansion térmica [12].

e Metalurgia del titanio

Segun el diagrama de equilibrio de fases, Ti-B de la figura 2.6,
para contenidos de boro menores al 0.05% la fase estable a
temperatura ambiente seria la fase alfa. A partir de este
contenido, y hasta el 18% en peso de boro, la fase estable a
temperatura ambiente seria alfa y TiB. Existe un punto de
transformacién eutéctico aproximadamente a 1540°C con 2%B y
un punto de transformacién peritéctico a 22000 C con el 18,2% de
B.

Atomic Percenl Boron
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Figura 2.6 Diagrama de fase Ti-B: aleacion A 6,2%B (20%TiB,), aleacién
B 12,5%B (40%TiB,) aleacion C 18,7%B (60%TiB,) [27].
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Tabla 2.2 Transformaciones del diagrama de fase Ti-B [13]

Composicién % wt B Simbolo Grupo espacial
de la fase Pearson

aTi 0 to <0.05 hP2 P63/mmc

B Ti 0 to <0.05 cl2 Im3m
TiB 18 a 18.4 oP8 Pnma
TisBg4 22.4 ol14 Immm
TiB> 30.1a31.1 hP3 P6/mmm
BB ~100 hR108 R3m

Se ven en el diagrama de la Figura 2.6 las zonas correspondientes
a los compuestos TiB, TiB,, TisBa. Estos compuestos son producto
de la reaccion del Ti con el boro como lo expresa Panda [14], vy las
composiciones aproximadas de boro de estos compuestos son del
18%, 30% y 22% respectivamente.

Sin embargo las transformaciones que se producen con el ladser no
son en equilibrio, para poder seguir el diagrama, sino que
corresponden a enfriamientos que en muy corto tiempo cambian
de una temperatura aproximada del laser de 2500°C a la
temperatura del material, alrededor de 20°C. Como lo expresa
Bilous [15] en su trabajo sobre las transformaciones del Ti por
efecto del proceso de laser cladding: “a pesar de analizar el
diagrama Ti-C es necesario recordar que en caso de los
tratamientos laser las variaciones de temperatura son muy rapidas
y dejan un estado de no equilibrio” [15].

Ademads, por efecto del enfriamiento se pueden encontrar
diferentes morfologias en la microestructura. Se sabe que el
gradiente de temperatura G (°C/m), la velocidad de solidificacién R
(m/s) y el cociente entre el gradiente de temperatura G y la
velocidad de solidificacion R (G/R), en la interfase de solidificacion,
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son factores claves para determinar qué forma de estructura
puede ser obtenida [16].

El valor G/R empieza a cambiar desde infinito, en el inicio de la
solidificacion, (R=0 y G es maximo, y se aproxima a cero en el fin
de la solidificaciéon (G aproximadamente igual a cero y R es
maxima).

En el proceso de liquido a fase beta, la alta relacién de G/R en el
limite puede causar la formacién de la estructura columnar, figura
2.7, sin embargo, con el decrecimiento de la relacién G/R la
microestructura se transforma en columnar dendritica y finalmente
estructura equiaxial. En la siguiente transformacién de beta hacia
alfa la morfologia columnar formada en liquido hacia beta se
mantiene. Esto es debido a que la mayor relacién de G/R en la
interfase causa la formacion de microestructura columnar.

Figura 2.7 Estructuras columnares y dendriticas en a) cordén 15 (700W y
12 mm/s) y b) cordén 18 (1000W y 12 mm/s)

e Estructura de los compuestos

El boro es un material que reacciona con muchos elementos para
formar gran cantidad de compuestos, sus fuertes enlaces
covalentes son responsables de sus altos puntos de fusién, modulo
y dureza. Los boruros tienen generalmente una energia libre de
formacion muy negativa que le da una excelente estabilidad en
muchas condiciones. Poseen un moderado coeficiente de
expansion térmica que combinado con una alta conductividad
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térmica le dan alta resistencia al choque térmico. Tienen moderada
resistencia y tenacidad y muchos de ellos tienen excelente
conductividad eléctrica [2], ver tabla 2.1.

v' TiB (Monoboruro de Titanio)

El monoboruro de Ti tiene una estructura ortorrémbica, tal como
se muestra en la figura 2.8.

E B
'\
Ti

Trigonal Prism

Ti®ssos 4 A
Be3/4 o 1/4

| —
Figura 2.8 Estructura cristalina del monoboruro de titanio [3].

Pertenece al grupo espacial G62 de estructura Pnma.

El modulo de elasticidad se encuentra entre 371 y 427 GPa [3].
Sus parametros de red son a= 6.12 +/- 0.01, b= 3.06 +/- 0.01 y
c=4.56 +/- 0.01 A. En su distribucién el boro esté en el centro y el
Ti esta en las esquinas.

En el estudio de Panda y Ravi Chandran [3] sobre propiedades de
este compuesto, en el cual se tiene en cuenta ciertas variables
dentro del analisis de la isotropia de la estructura como son las
deformaciones, la coordinacion de los atomos, la simetria de la
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red, y busqueda de las condiciones de minima energia, se concluye
gue el TiB muestra un pequefio grado de anisotropia tanto en el
plano como volumétrico y que este comportamiento posiblemente
corresponde a la gran diferencia en las energias de enlace entre B-
By Ti-B.

v' TiB, (Diboruro de Titanio)

Su estructura cristalina es hexagonal. Es un representante del
comportamiento tanto metalico como ceramico al ser conductor
eléctrico tener un alto médulo de cerca de 550 GPa, alta dureza,
entre 20 y 33 GPa, alta resistencia especifica y resistencia al
desgaste. Algunas de sus aplicaciones incluyen blindajes,
herramientas de corte, crisoles, recubrimientos resistentes al
desgaste, electrodos, etc.

El compuesto TiB,, ademas tiene propiedades muy deseables como
alta temperatura de fusién 3225°C, y alta mojabilidad por Ia
matriz metalica, con una importante estabilidad quimica [18].

El diboruro de titanio cristaliza en C32, que corresponde a un
sistema hexagonal (P6/mmm) perteneciente al grupo espacial con
la simetria mmm, los parametros de red obtenidos por difraccidon
de polvos a= 3.030 +/- 0.01, b= 3.03 +/- 0.01 y c= 3.232 +/-
0.01 Angstron. Como se ve en la figura 2.9, la construccion de la
red tiene un atomo de boro en el centro y Ti en las esquinas, la
celda hexagonal estd formada por apilamiento de prismas
trigonales de empaquetamiento cerrado verticalmente en la cual
toda la parte de la cara del prisma esta en contacto entre ellos. La
celda primitiva contiene un titanio y dos atomos de boro.

Hay un atomo de boro y uno de Ti en las posiciones no
equivalentes Ti (0,0,0) y boro (1/3,2/3,1/2) [3].

Entre atomos de Boro hay unos fuertes enlaces covalentes,
mientras que en el Ti-B son de tipo idnico.
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El TiB, tiene muy baja anisotropia, sin embargo la anisotropia
existe y es causada por la diferencia de fuerza de los enlaces B-B y
Ti-B [3].

Trigonal Prism

Figura 2.9 Estructura cristalina del diboruro de Titanio a) y b)
empaquetamiento de prismas trigonales c) la celda unidad que contiene
un atomo de Ti y dos atomos de boro [14].

Tabla 2.3 Variaciéon del médulo de elasticidad del TiB,.

Panda Perottoni [20] Panda
(Tedrico)[3] (Experimental)
K (médulo volumétrico) GPa 304 299 240
E (moddulo de elasticidad) GPa 679 670 565
Coeficiente de Poisson 0.14 0.13 0.11
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Adicional al monoboruro y al diboruro de Ti existe el compuesto
TisB4 de estructura ortorrombica, y se citan, con menos
frecuencia, otros compuestos como Ti;Bsy Ti; g7Bs0.

¢ Morfologia de los compuestos

Figura 2.10 Morfologia de TiB a) Vista general de agujas gruesas, agujas
finas y placas b) Detalle de una aguja gruesa y una placa delgada [4].

En las investigaciones realizadas por Kooi [4] de TiB-Ti sobre
Ti6AlI4V, se identifican diferentes morfologias del TiB mediante el
empleo de microscopia electrénica de transmisién de alta
resolucién (HR TEM), figura 2.10, en estas se tiene:

v' Agujas finas

Agujas finas de 200 nm de diametro (0,2 micras) y 15 micras de
longitud. Estas agujas finas tienden a tener un comportamiento
colectivo con similar orientacion y tienden a tener una orientacion
relacionada con los alrededores de los granos de Ti. Tienden a
crecer en la misma direccién y en la misma orientaciéon, con una
desorientacidon (misorientation) de 12 grados con el eje principal
en la direccion 1112007,

Las agujas finas nuclean en un estado posterior a las gruesas y a
mas baja temperatura, estan por lo tanto sujetas a mayor
velocidades de crecimiento (menor tiempo para crecer).
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v' Agujas gruesas

Las agujas gruesas se desarrollan primero que las finas, se
presentan desorientaciones con el Ti de 2 y 3 grados. Esta baja
desorientacion de las agujas gruesas quiere decir que crece en
condiciones mas cercanas al equilibrio comparado con las finas.

De acuerdo a la microestructura observada, las agujas gruesas se
consideran el TiB primario que nuclea en el liquido por un proceso
heterogéneo. Esto se evidencia por el crecimiento radial, pues
siguen el patrén de las agujas grandes originarias de la incompleta
descomposiciéon de las particulas de TiB,. Lo cual corresponde al
mayor gradiente térmico existente alrededor de las particulas de
TiB..

La zona libre de TiB alrededor de las agujas gruesas de TiB indica
la disminucién del boro elemental en la zona fundida adyacente
gue solidificé en el lado opuesto al halo de Ti.

Estas agujas gruesas de 3 micras de diametro y 50 micras de
longitud, se encuentran en lo mas bajo del banfo fundido
resolidificado. El centro de las agujas gruesas que es casi un
circulo dentro del hexagono estd lleno de Ti. No hay
desorientaciones entre el Ti dentro del hexagono y el Ti de fuera.

La formacion de halo de Ti finalmente separa las agujas gruesas de
TiB del liquido remanente y fuerza al TiB en el eutéctico a nuclear
conjuntamente con el Ti altamente subenfriado, la rapida velocidad
de crecimiento, debida al gran subenfriamiento y la ausencia de un
tiempo adicional para aproximarse a un estado mas favorable
energéticamente, explica por qué las agujas finas de TiB tienen
mayor cantidad de defectos comparadas con las gruesas.

El Ti tiene una excelente tenacidad de fractura y la mezcla de TiB y
Ti puede ser muy ventajosa en especial con la apropiada
distribucion espacial. Los grandes centros de Ti en las grandes
agujas de TiB son importantes para llegar a una buena
combinacién de dureza, tenacidad de fractura y resistencia al
desgaste.
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Aunque no fue observado por Kooi, otros autores [20] aseguran
que, a causa de que el crecimiento a lo largo de la fibra es lento, la
nucleacion secundaria de las agujas finas ocurre en lugar del
engrosamiento de las agujas primarias. En este escenario, las finas
estan acopladas (nuclean dentro) de las grandes. Esto no toma en
cuenta la presencia del eutéctico.

v' Eutéctico

Las transformaciones eutécticas se caracterizan por tener una
composicién de la aleacion con una temperatura de solidificacion
menor que los puntos de fusién de los dos componentes puros que
constituyen la aleacion. Al ser el eutéctico una nucleacidon
alternada de los dos componentes, tendremos laminas mas finas
cuando el enfriamiento sea mas rapido.

2.2. El Proceso Laser

Los Tratamientos térmicos con la aplicacién de un equipo laser
incluyen muchos tipos de técnicas superficiales que utilizan el calor
del haz laser incidente para modificar la estructura y producir un
amplio rango de efectos metallrgicos.

La técnica laser es una técnica de alta coherencia y direccionalidad
mediante la cual se pueden realizar en un material modificaciones
superficiales con estricto control sobre el espesor y el ancho [21].
Esto lo explica Steen al decir que las radiaciones electromagnéticas
del haz laser son absorbidas por las primeras capas de atomos sin
estar asociadas a gases calientes a altas velocidades o corrientes
de Eddy o alguna radiacién fuera de la zona definida por el haz, es
decir que la energia se posiciona precisamente en la superficie
donde se necesita [23].

La aplicacion mas importante del laser como técnica de
recubrimiento es para aumentar la resistencia al desgaste
(adhesivo y abrasivo) y la resistencia a la corrosién; ademas en
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procesos de mecanizado inverso, su mayor aplicacion es la
reparacién, remodelado y salvamento de piezas de alto valor, por
ejemplo, la reconstruccion de chaveteros, en ejes de
accionamiento, recuperacion de superficies, paletas de turbinas o
dispositivos para la industria aeronautica [16].

El laser en su empleo en tratamiento de superficies para capas
superiores a 10 micras compite con procesos de termal spraying
(proyeccion térmica) como: proyeccion por plasma, proyeccion por
flama, proyeccién por arco, etc. Algunas de las ventajas que lo
destacan son:

e Limpio quimicamente

e Controla la penetracién térmica y la distorsion

e Controla el perfil térmico, la forma y localizacién de la zona
afectada por el calor

e Menores mecanizados posteriores

e Puede ser controlado de manera remota

e Relativamente facil de automatizar

Las especiales caracteristicas energéticas del laser y el alto control
sobre el &rea de aplicacion del haz, permiten usos en:
endurecimiento 'y ablandamiento de superficies, fusion,
refinamiento de microestructura, rapida solidificacion de
microestructuras, sellamiento de superficies, aleacién superficial,
texturizado de superficies, mejoramiento de apariencia, cambio de
rugosidad y otros.

2.2.1. Proceso Laser Cladding

Laser Cladding o recubrimiento |aser tiene como objetivo producir
una capa de un material sobre otro para formar una estrecha
unién interfacial. La energia del laser funde el material de
revestimiento formando una uniéon metaldrgica con el sustrato.
Algunas de sus ventajas son: la alta deposicion, baja dilucién del
sustrato, alta velocidad de enfriamiento, baja distorsiéon, y la
posibilidad de revestir materiales disimiles [18]. Mediante esta
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técnica se pueden tener espesores de una capa de 50 micras a 2
mm cuando se realizan varias capas [23].

El proceso de laser cladding puede ser llevado a cabo de tres
formas diferentes. En primer lugar estad el caso de polvos pre
colocado, en el cual el material del recubrimiento es aplicado en
forma de una solucién acuosa [22]. El proceso tiene una pequefia
ventana de proceso, requiere mucho tiempo y ademas algunas
veces es dificil de adaptar a formas de geometria compleja. En
segundo lugar el material del recubrimiento puede ser
proporcionado como una combinacion de polvos y alambre
alimentado al bafio fundido, este proceso es dificil de controlar y
deja una alta tasa de dilucidon. Finalmente el laser cladding por
soplado de polvos.

En este ultimo proceso, un gas de arrastre se usa para formar un
flujo de polvos bajo el haz ldaser mientras éste hace un barrido
sobre la superficie del material generando un bafio fundido. Se
pueden realizar varios pasos. El proceso no requiere alta
preparacion de la superficie y se puede aplicar a formas de
geometria compleja. Hay dos formas de alimentar los polvos: de
forma lateral o de forma coaxial al haz laser, figura 2.11. Siendo
este Ultimo capaz de producir cordones independientes de la
direccién de movimiento de la pieza de trabajo, esta ventaja se
emplea en la fabricacién de piezas en 3D [24].

Originalmente el laser cladding era un proceso de tratamiento
superficial, actualmente el /aser cladding puede ser usado para
generar partes, reconstruir zonas desgastadas en elementos y
adicionar capas con un propdsito especifico en partes. Se pueden
combinar las tecnologias de manufactura por prototipado rapido y
la modificacion de superficies por laser cladding para llegar a una
técnica novedosa de manufactura identificada por laser cladding
forming que puede usarse para fabricar componentes metalicos
totalmente densos por modelado CAD. Una variacion importante
de este proceso es el obtener configuraciones de pared delgada en
piezas complejas [24]. Este proceso se denomina /aser sintering.
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Dentro de estas técnicas 3D la técnica de DLF (Direct Laser
Fabrication) es una tecnologia que incorpora un comportamiento
de esterolitografia y laser superficial. Las particulas son
introducidas en un chorro de gas en la zona del haz laser y la
forma tridimensional se va creando en etapas x-y, capa por capa
hasta obtener una parte tridimensional [25]. Ademas, la
versatilidad de este proceso permite la adicidon de varios tipos de
polvos con diferentes flujos. Se han descrito materiales obtenidos
con premezclas de TiB, y Ti6Al4V4 usando esta técnica [25]

Los compuestos de matriz metalica basados en boro como refuerzo
de la matriz de Ti se depositan in situ empleando como materia
prima mezclas de Ti y boro elemental en procesos de LENS (/aser
engineered net shaping) donde existen gran cantidad de
precipitados producto de la rapida solidificacién, y precipitados de
escala nanométrica por la sobre saturaciéon de boro [26].

2.2.1.1. Parametros del proceso laser cladding

La ventana de operacion para el proceso de laser cladding es
usualmente definida por los parametros principales del proceso
gue son: potencia del laser P (W), velocidad de barrido del haz
laser V. (mm/s) y el flujo de polvos F (mg/s). Otros muchos
parametros pueden desempenar un papel importante, tales como:

e Tamafo del foco del haz.

e Distribucidén de la energia del haz.

e Tipo de gas de arrastre y cantidad.

e Tipo de gas de proteccién y cantidad.

e Velocidad y direccién de alimentacion de las particulas [12].

Desde el punto de vista practico es adecuado introducir dos
nuevos parametros: P/V que caracteriza la cantidad de energia
suministrada por unidad de longitud del corddn laser; y F/V,
correspondiente a la cantidad de material suministrado por unidad
de longitud del cordon laser.
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Figura 2.11 Esquema del laser a) tipo coaxial y b) laser con aplicacién de
polvos lateral [12].

Otras variables importantes en el proceso son: V, que es la
velocidad de las particulas bajo el haz laser y estad principalmente
controlada por el gas de arrastre; y Py que es la distancia de
interacciéon de las particulas con el laser, dada por la altura de la
boquilla

Si se desea construir una optima capa de recubrimiento se debe
procurar tener una buena unidon, un espesor determinado,
adecuada densidad y ausencia de grietas. Para poder lograr esto
se deben tener en cuenta muchas interacciones como: haz laser-
polvo, haz laser-sustrato, chorro de polvo-bafio fundido, chorro de
polvo-sustrato sdlido. Asi como fendmenos fisicos de masa,
transferencia de calor, flujo de fluidos, transformaciones de fase,
etc.

Algunas de estas interacciones se describen a continuacion.
e Condiciones de energia

En el proceso laser es necesario establecer la energia que el laser
requiere para fundir el sustrato P,,s y la que requiere para fundir
los polvos Ppp

Para el cédlculo de estas energias se deben tener en cuenta, segun
el Modelo de Jouvard [13-28], los supuestos siguientes:
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e La energia incidente en el sustrato es de dos fuentes: una
energia proviene de la transmision del haz, y la otra
proviene del calentamiento de las particulas por el laser.
Sdélo una fraccién de estas particulas que son las que
contribuyen al recubrimiento se asume que transmiten
energia térmica al sustrato.

o Fl haz del laser es atenuado por la nube de particulas en el
area de interaccion.

e Los polvos esféricos son homogéneamente dispersos en la
seccion transversal del area de interaccion.

e la velocidad de las particulas es constante.

e La transferencia de calor de la superficie y el sustrato se
asume como una pared semiinfinital.

Con estos supuestos se establece:

o _ JIIks (Tms —Tis) ;
2 g as tint
Prmp = mp Cp (Tms - Tip) 2
¥
Donde:

Tms = temperatura de fusién del sustrato
Tis = temperatura inicial del sustrato

ks = conductividad térmica del sustrato
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mp, = masa de las particulas de polvo

C, = capacidad caldrica de los polvos

Tmp = temperatura de fusion de las particulas

Tip = temperatura inicial de las particulas

tint = tiempo de interaccidon entre el haz laser y el sustrato
A, = coeficiente de absorcidn del sustrato,

A, = coeficiente de absorcion de la particula

B y vy son valores que dependen de A; y A, y del area de
interacciéon del haz y el sustrato. Para la definicién de todos los
parametros y la deduccién se puede consultar la referencia [27].

De esta manera la energia del laser requerida para fundir el
sustrato P, dependera directamente de la temperatura de fusion
del sustrato, de su conductividad térmica, e inversamente de la
difusibidad térmica y el tiempo de interaccion. La energia
necesaria para fundir las particulas es directamente proporcional a
la masa de las particulas de polvo y la capacidad calérica de las
particulas de polvo.

Estos calculos revelan la alta complejidad que puede llegar a tener
el modelado matematico del proceso y que no es nuestro objetivo.
Sin embargo, nos suministra informacién sobre como podemos
relacionar parametros del proceso con las caracteristicas de los
materiales de sustrato y de recubrimiento.

Una forma de analizar la influencia de diferentes variables del
proceso en la geometria de los recubrimientos es construyendo
mapas de proceso, por ejemplo, el obtenido por U. de Olivera en
su trabajo sobre /aser cladding coaxial [27].
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Figura 2.12 Determinacion de los rangos adecuados de energia de laser y
velocidad de particula para la existencia de recubrimiento [27].

En la figura 2.12 se observa, por ejemplo, la disminucion de Pns
(energia requerida del laser para fundir el sustrato) al disminuir el
efecto del apantallamiento de los polvos, fendmeno que se ve
claramente solo a bajas velocidades de las particulas, sobre 0,5
m/s este efecto no es significativo. En esta figura se observa que
la energia necesaria para calentar las particula de polvo a la
temperatura de fusion P, aumenta linealmente con la velocidad
de la particula, la interaccién de estas dos graficas nos proporciona
4 diferentes areas, a saber: el area I donde no ocurre el
recubrimiento, dentro del area II el recubrimiento se puede
formar pero el sustrato no se funde y por tanto no hay una buena
unién metalirgica, el area III es el &rea Optima para el
recubrimiento ya que hay suficiente energia para fundir el sustrato
y los polvos, y el érea IV, es un area de baja eficiencia del laser ya
gue las particulas llegan al liquido con alta velocidad y se dificulta
la interaccién de la superficie del liquido con la particula soélida.

Muchos autores analizan las distribuciones de energia dependiendo
de los tipos de proceso laser. De los estudios de Gedda [28] sobre
la distribucion de la energia del laser en el proceso con
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alimentacién de polvos lateral y un laser de Nd-YAG, la energia del
laser aplicada en el proceso de recubrimiento se redistribuye de la
siguiente forma:

Energia reflejada por el recubrimiento fundido 40%
Energia reflejada por la nube de polvos - 10%
Energia empleada en el calentamiento del sustrato 30%

Energia empleada en la fusién de la capa del recubrimiento
(polvos y sustrato) 20%

Nota: No se tienen en cuenta las contribuciones al enfriamiento
por conveccion y radiacion.

Otro parametro importante a tener en cuenta es la eficiencia
energética, la cual se expresa como:

P.= (Ac V-p)/F *100%

Eficiencia que se ha encontrado con valores cercanos al 50% para
laser cladding coaxial y 90% para laser cladding lateral. Esto por
un mejor enfoque de los polvos. También se ha observado que
para mejorar la eficiencia energética se debe armonizar la cantidad
de gas de transporte con la velocidad de la particula.

2.2.1.2 Relacion entre la geometria del cordon y los
parametros del proceso Laser Cladding

Los parametros empleados para describir la geometria del cordén
son el alto (H), el ancho (W) y el area tanto de cordén (A.) como
del material fundido (A.), figura 2.13 [27].
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Figura 2.13 Imagen de parametros geométricos del cordon [27].
Otros parametros importantes son:
e La dilucion
D=An/(A+Am)

Cuantifica la cantidad relativa de material de sustrato que ha sido
fundido durante el proceso y mezclado con el material adicional. Es
importante su analisis para saber si hay una buena union. Altas
diluciones pueden degradar las propiedades del recubrimiento.

e El angulo del cordén

El angulo del cordon debe ser lo suficientemente grande para
evitar la creaciéon de porosidad.

Angulo a= 180 - 2arctan (2H/W)

e Distancia Ng

La distancia entre la boquilla coaxial y la superficie del material Ng,
figura 2.14 se establece de tal manera que defina una forma fija
del polvo al salir de la boquilla y, junto con parametros como el
angulo de la boquilla (0) y la distancia focal, permite el calculo de
la distancia necesaria para que las particulas interactien con el
haz [27].
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Figura 2.14 Esquema de medida de altura de la boquilla [28].
e Relacién de aspecto:

Es el cociente entre el ancho del corddn y la altura del corddn
(W/H). V. Ocelik y colaboradores en su trabajo empleando /aser
cladding con recubrimiento de Stellite 6 asegura que para evitar la
presencia de porosidad el angulo debe ser adecuado y la relacién
de aspecto entre el ancho y el alto debe ser mayor de 5 [22].

Los parametros anteriores descritos se aplican a la fabricacion de
cordones individuales pero para llegar a tener un recubrimiento se
deben colocar cordones consecutivos, es decir se deben solapar.
Este solapamiento, por lo general, es de un 33% a un 50% e
igualmente se pueden crear cordones dobles o triples al realizar un
cordon en la parte superior de otro [12]. Algunos de los
parametros descritos cambian, como la dilucidon. Al crear
recubrimientos la zona de dilucion se reduce [27], ya que parte de
la energia se emplea en refundir el material y se estabiliza
después del tercer cordon. Pueden reducirse las diluciones de un
30% a un 60% dependiendo de la energia del laser [27].

Una vez hemos definido los parametros principales y secundarios
del laser ahora podemos ver como relacionarlos con las
caracteristicas geométricas del cordén. Un ejemplo de ello es el
trabajo de U. de Oliveira y col. [27] que se observa en la figura
2.15.
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Figura 2.15 Relacidn entre parametros del proceso laser y geometria del
corddn [27].

La figura 2.15 muestra como se relacionan los parametros del
proceso P y F/V (cantidad de polvo por unidad de longitud) con la
geometria del cordén. Se observa que H (altura del cordén)
depende linealmente de F/V mientras que W (ancho) depende
tanto de F/V como de P. Sobre la diagonal las areas fundidas son
pequenas, por lo tanto hay una baja dilucién.

A altos valores de F/V y baja potencia no hay una buena unién y
se crea el corddn sin unirse al sustrato. En este caso la atenuacion
del calor de entrada en el sustrato se debe al efecto de
apantallamiento de los polvos y a la alta velocidad (zona II de la
figura 2.12).

La profundidad del area del sustrato fundido esta principalmente
determinada por el poder del laser bajo la diagonal. La forma
caracteristica del area del sustrato fundido por el |aser coaxial es
homogénea a simple vista.
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La profundidad del area fundida aumenta mucho en la parte
central, en la fila de potencia de 1150W de la figura 2.15. Una
forma de explicar este fendmeno es por la distribucion no
homogénea de la nube de polvos en la zona de contacto con el
laser.

Metodolégicamente se pueden realizar muchas graficas que
relacionen los diferentes parametros y existe la opciéon de evaluar
la relacion entre ellos obteniendo un coeficiente de regresion de
R=0,95, que es muy satisfactorio. Al poder asumir un
comportamiento lineal se establecen los parametros de pendiente
de la recta y punto de corte en el eje como valores para comparar
los comportamientos de los parametros. Algunos ejemplos son
graficas que relacionan: Hy F, Hy F/S, Hy (PF/S)Y2, Wy P, Wy
P/S, Py (S)¥?, Ac con VPF/S, figura 2.16.

3.0 O s=1.67 F=91.7 mgls

H (mm)
W (mm)

P=718 W
) 80 ’ 1‘20 ) 160 400 600 800 1000 1200
F (mg/s) P (W)
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F/V (g/m) p/s_1/2 (WS “mm _—1/2)

Figura 2.16 Relacidon entre parametros del proceso laser y geometria del
cordon.

Las investigaciones revelan que hay un incremento lineal de H
cuando se incrementa F y se disminuye el valor de V a causa del
fuerte efecto de apantallamiento de la nube de polvos. Un
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detallado anélisis estadistico revela que H depende principalmente
de F y de V y la potencia del laser juega un papel menos
importante.

En el mapa resumen de la figura 2.17, de P contra V/F, se
representan todas las condiciones experimentales usadas en el
trabajo de U. de Oliveira y col [27]. Algunas conclusiones de su
trabajo se interpretan a partir de esta grafica y concluye que:

e La dilucidn es linealmente controlada por la combinacion de
los parémetros (PV/F)Y?,

e Las diluciones de 5% y 30% se representan como funciones
hiperbdlicas,

e La relacion de H a V/F se representa en la segunda abscisa,

y
e La relacion de A. con (P)¥2 F/V con &reas de 0,25 a 5 mm?.

Esta figura se puede emplear como una guia para la seleccion de
parametros del proceso.
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Figura 2.17 Grafica de correlacidn entre parametros del proceso laser y
geometria del cordén [27].
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De la figura 2.17 se puede concluir, ademas, que tan robusto es el
proceso si se fabrica con grandes potencias y alta alimentacién de
polvo, como si se fabrica, con baja potencia y baja alimentacion de
polvo. Cuando un laser de bajo poder se combina con una alta
cantidad de polvo por unidad de longitud, casi todo el poder del
laser es absorbido por las particulas de polvo, y el bafio fundido no
se crea en el sustrato, por lo tanto no se forma el cordén. De otro
lado cuando se tiene poca cantidad de polvo y alta energia hay una
no deseable cantidad de dilucién (usualmente conectada con una
degradacion de las propiedades del recubrimiento)

2.2.1.3 Interacciéon metalGrgica del polvo y el
sustrato

Los recubrimientos por laser cladding conllevan un proceso de
fusion vy solidificacion en los materiales de sustrato y de
recubrimiento y cambios microestructurales que pueden estar
acompafiados de defectos que afectan la calidad del recubrimiento.

Algunos de estos defectos pueden ser:

e Porosidad

La porosidad resulta posiblemente de la absorcidon y/o formacion
de gas. La formacién de gas tiene muchas causas, la excesiva
temperatura puede resultar en una disociacion de las particulas de
los polvos [25] y el Ti puede reaccionar con el oxigeno y luego
guedar atrapado por la rapida solidificacidon. La porosidad puede
decrecer y eliminarse con una adecuada seleccidon de parametros
del proceso. Ademas de tomando algunas medidas, como la
prevencién de la oxidacion de los polvos, reduciendo el espesor del
recubrimiento y precalentando el sustrato [12, 21 y 24].

e Presencia de Grietas

Las grietas pueden ser causadas usualmente por esfuerzos
residuales de tipo térmico y esfuerzos microestructurales. Durante
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el laser clading el calor se disipa para el sustrato y los alrededores.
Durante el ciclo de recubrimiento la temperatura va en aumento,
la capacidad de absorcién y la conductividad térmica decrecen con
la temperatura resultando un incremento en la absorbabilidad de
la energia del laser y los esfuerzos residuales. Un precalentamiento
del sustrato y la eliminacién de esfuerzos por medio de un
recocido, pueden aminorar el agrietamiento [24].

Durante el calentamiento la seccién irradiada se expande, pero en
el proceso inicial, al intentar expandirse se encuentra que los
alrededores no se expanden y queda sometida a esfuerzos de
compresién hasta que la fusion ocurre. Durante la resolidificacion
se forman esfuerzos de tension en la contraccion del bano fundido
limitado por la unién metallirgica con el sustrato. Claramente estos
esfuerzos residuales afectan las propiedades mecanicas como la
fatiga, la fluencia y el comportamiento a fractura fragil [29].

Otros autores [30-31] diferencian los esfuerzos en dos tipos. El
primero de crecimiento, o esfuerzos intrinsecos para la superficie o
la interface. Puede deberse a crecimiento de grano, impurezas,
transformaciones de fase o precipitacion, danos estructurales o el
resultado de procesos energéticos de deposicién. El segundo tipo,
o esfuerzos extrinsecos, resultado de multiples efectos fisicos
como los cambios de temperatura con diferencias de coeficientes
de expansion térmica, deformacion plastica o fluencia.

Los esfuerzos son una propiedad extrinseca que no se puede medir
directamente. Solo se ha calculado por determinacion experimental
del desplazamiento convertido en deformacién elastica [29].

Los esfuerzos se incrementan rapidamente con la profundidad en
el cordén siendo cero en la superficie. Al calcularlos a partir del
espaciamiento de la red, a mayor velocidad de barrido son
mayores los esfuerzos, pues hay mayor velocidad de enfriamiento.
De otros estudios [36], se encuentra, que los esfuerzos
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superficiales son compresivos y a medida que se profundiza son
menos compresivos

Una propiedad del material que estd muy relacionada con los
esfuerzos por temperatura es el coeficiente de expansion térmica
que puede ser diferente entre la matriz y el recubrimiento y puede
ocurrir que si el coeficiente de la matriz es mayor que el del
ceramico se presente esfuerzo de compresion en las particulas
fragiles. Un coeficiente de expansién del ceramico mayor deja unos
indeseables esfuerzos de tension en la interface [32].

e Dilucidén

La dilucidn excesiva es causada por exceder la energia necesaria
para fundir los polvos. Se considera un defecto por cuanto esta
zona no alcanza a tener las propiedades del recubrimiento.

Se aceptan valores de dilucién de 5% a 25%, el incremento del
gas puede disminuir la zona de dilucién, la profundidad del
recubrimiento se reduce con mas gas aportado [33].

A veces si no hay algo de dilucion se pueden presentar problemas
de adherencia por la limitada fusion del material base [34].

Otra caracteristica del proceso que puede ocasionar problemas
metallrgicos es el movimiento del frente del bafio a la parte de
arriba desde la regién inferior, este fendmeno es esperado por el
efecto Marangoni y explica por qué el recubrimiento puede ser
susceptible de suciedad y oxidacién [22]
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3. PLANIFICACION DE LA INVESTIGACION

Abordamos el problema de la necesidad de modificar el Ti
superficialmente mediante la formacién de un recubrimiento que
mejore la dureza sin menoscabar su alta resistencia especifica, su
resistencia a altas temperaturas y su resistencia a la corrosion. Se
ha planteado como solucién a este problema recubrir el Ti con un
material ceramico compuesto de Ti y TiB, (Diboruro de Ti)
mediante el empleo de la técnica “Laser Cladding” (recubrimiento
laser).

El ladser proporciona la energia para la fusién del material de
sustrato y los polvos adicionados, de tal forma que se crea un
bafio fundido, que al solidificar, forma un recubrimiento con
propiedades diferentes al sustrato, por las transformaciones micro
estructurales. Sin embargo estas transformaciones se realizan
fuera del equilibrio. Esto implica el analisis de las correlaciones
entre las transformaciones que se producen en el material, las
propiedades del recubrimiento y las variables del proceso laser.

Para lograr el objetivo se deben realizar determinadas tareas que
agrupadas de forma adecuada y realizadas en la secuencia
indicada, podran dar como resultado un trabajo mas eficiente y
productivo.

El programa experimental es el siguiente:

e Seleccion y suministro del material de sustrato. El interés
de la investigacién es poder trabajar con un titanio de un
99% de pureza aproximadamente y con un titanio aleado,
para ver la influencia de elementos de aleacion en el
sustrato sobre las caracteristicas de los recubrimientos.

e Caracterizacion del material de sustrato. La caracterizacion

del material base nos permitira evaluar las caracteristicas y
propiedades del material de partida e identificar los cambios
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que se presenten en el material de sustrato por efecto del
tratamiento de laser cladding.

Seleccién de los polvos de partida: polvos comerciales de Ti
y TiB, de adecuada granulometria.

Caracterizacion de los polvos de partida. Anadlisis de
composicién y morfologia.

Aleado mecanico de los polvos de partida para obtener los
polvos para el recubrimiento. Determinacion de los
parametros del proceso de molienda.

Caracterizacion de los polvos de recubrimiento. Analisis de
morfologia, granulometria, composicion y fluidez.

Realizacién de los cordones: determinacion de los
parametros estandar del proceso, preparacién de la lamina
y disefio de plantilla.

Caracterizacion de los cordones: preparacién metalografica
de las probetas, medicion de los parametros geométricos
del corddn, andlisis microestructural mediante microscopia
Optica y microscopia electréonica de barrido, analisis de
dureza, composicién y distribucién de fases.

Realizacion de los recubrimientos: eleccion de los
recubrimientos, preparacion de la lamina y disefio de la
plantilla, determinaciéon de los parametros estandar.

Caracterizacion de los Recubrimientos: preparacion
metalografica de las probetas, medicion de los parametros
geométricos del recubrimiento, andlisis microestructural
mediante microscopia Optica y microscopia electrénica de
barrido, analisis de dureza, composicidon y distribucion de
fases.
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La planificacion de la investigacion de divide en tres fases
principales: la fase I que se denomina materia prima, la fase II
que se denomina realizacién y caracterizacion de cordones y la
fase III que es la realizacion y caracterizacion de los
recubrimientos.

3.1. Fase 1. Materia Prima

Comprendera 2 etapas: la etapa uno de la seleccion vy
caracterizacion del material de sustrato y la etapa dos de seleccidon
y caracterizacién del material de recubrimiento, diferenciando en
ésta los polvos de partida y los polvos obtenidos del aleado
mecanico de los polvos de partida.

Como sintesis de esta fase se puede decir que es el acopio y la
caracterizacién de los materiales con los cuales trabajaremos, las
etapas que se realizaran con el material de sustrato y el material
de recubrimiento se podran llevar a cabo simultaneamente como lo
muestra el diagrama de flujo de la figura 3.1.

3.1.1. ETAPA 1. Seleccion y caracterizacion del
material de sustrato.

La materia prima de la investigacion sera: como material de
sustrato, lamina de Ti puro y lamina de Ti aleado, y como material
para el recubrimiento. Se empleara polvo de Ti y mezclas de Ti y
TiB..

El Titanio es el material de trabajo que por las condiciones ya
explicadas, es en este momento un &rea de investigacion
importante para el departamento de materiales y la industria.

Es normativo reconocer los tipos de titanio segun grados, que
realmente corresponde a diferencias en composicion. Estas
diferencias en composicién se ven reflejadas en la variacién de sus
propiedades mecanicas.

En la norma ASTM B265 se especifican las caracteristicas de 36
Grados de Ti, clasificados teniendo en cuenta composicién,
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resistencia y ductilidad. Tomando como referencia, los estudios
realizados en el grupo de investigacién [1] y otros autores [2-4],
se ha seleccionado el Ti Grado 2 y la aleacién de Ti Grado 5,
conocida como Ti6Al4V.

MATERIA
PRIMA
MATERIAL MATERIAL DE
DE SUSTRATO RECUBRIMIENTO

1 1

[ seleccion | [oLvos DE pARTIDA
A |

[ Caracterizacién ] [ Seleccion ]

]
[ Caracterizacién ]

&
[POLVOS DE RECUBRIMIENTC

[Aleado Meca’nico]

[ Caracterizacién ]

Figura 3.1 Diagrama de flujo de la Fase I.

El material se adquirird en forma de ldmina, con un espesor no
inferior a 3 mm, para prevenir deformaciones.

Una de las desventajas del titanio es su alto costo de tal manera
gue este es un parametro importante en la eleccion del
suministrador, otras variables a tener en cuenta son:
> Tiempo de entrega
Coste de transporte
Acabado superficial
Tamafo de las laminas
Coste de posibles cortes
Certificados de calidad

YV VV VY

Se corroborardan los datos de composicion y propiedades
mecanicas mediantes la realizacién de pruebas de EDS (Energy
dispersive spectrometry) y ensayos de traccion al material base. El
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ensayo de traccidon nos suministrard los datos de resistencia del
material mediante los valores de resistencia a la traccidon
(resistencia maxima) y limite elastico, los datos de ductilidad del
material mediante el valor del % de elongacién y los datos de
rigidez mediante el modulo de elasticidad.

El ensayo de microdureza Vickers, nos suministrara la resistencia a
la indentacidon del material, adicionalmente podemos tener indicios
de la anisotropia del material. Mediante la realizaciéon de barridos
de dureza desde la superficie hacia el centro del material podemos
relacionar las posibles diferencias microestructurales con la
dureza.

Tras verificar los datos de composicion y propiedades mecanicas
de traccion y dureza, se continuara la caracterizaciéon del material
con el estudio de la microestructura. Este estudio tiene como
objetivo saber el estado inicial del material para diferenciar los
cambios que se produciran en él por efecto del tratamiento de
laser cladding. Este estudio comprendera:

> Identificacion de fases. La placa de Ti al ser obtenida por
procesos de laminado ya sea en frio o en tibio estara
sometida a diferencias de temperatura desde la superficie
al centro lo cual puede llegar a generar zonas endurecidas
superficialmente por concentraciéon de esfuerzos por
deformacion y/o con estructura de martensita. Este analisis
se realizara en direccién longitudinal y transversal.

» Identificacion del tamafo de grano. El tamafo de grano en
el material puede afectar las propiedades mecanicas,
térmicas, eléctricas etc. Ademas, es una variable a tener en
cuenta en un proceso de solidificaciéon, como el del /aser
cladding.
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3.1.2. Etapa 2. Seleccion y caracterizacion del material de
recubrimiento

El material de recubrimiento sera el polvo de Ti de alta pureza y
las aleaciones con 20, 40 y 60% de TiB,, En el mercado no se
encuentran las mezclas de Ti y diboruro de Ti en los porcentajes
requeridos, por lo tanto serd necesario realizar el aleado mecéanico
de los polvos de partida.

e Polvos de Partida

Los polvos de partida deberan ser de alta pureza, superior a 99%,
deberan tener una granulometria controlada de tamafio pequefio,
porque el polvo que se producira serda por aleado mecanico y es
necesario la homogeneidad de composicion y total integracién de
las particulas desde el inicio al final del proceso.

Los polvos iniciales de Ti y TiB, estan clasificados dentro de un
rango menor a 325 mesh. Para poder corroborar estos valores, e
identificar otras caracteristicas del polvo se realizaran pruebas
como:

» Composicion: EDS (espectroscopia de rayos X por energias
dispersivas) para analisis de elementos y analisis de difraccion
de rayos X, para identificar los picos caracteristicos de las fases
y/o constituyentes presentes.

» Morfologia: Andlisis de granulometria mediante difractometria
ldser, para saber el tamano de particula promedio y la
distribucion de tamafos de particulas en el volumen y Analisis
mediante microscopia electronica, para identificar la forma de
particula y la composicion por elementos.
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e Polvos para el recubrimiento

El material de recubrimiento que se proyectara sobre la superficie
del sustrato y posteriormente se fundira mediante la energia
suministrada por el laser deberd cumplir con determinadas
caracteristicas. Para el Ti sin aleacion lo mas importante es que las
particulas adquieran la geometria apropiada para fluir en la tolva
de alimentacién del equipo laser, y dentro de lo posible deben no
haberse oxidado o contaminado. Para el Ti aleado con diboruro,
ademas de lo anterior, debe tener una distribucién homogénea de
los componentes, de tal manera que cada particula tenga la
composicién aproximada de la aleacidén. El esquema de las tareas
se observa en la figura 3.2.

[POLVOS DE RECUBRIMIENTO]
|

Aleado Mecanico

2

[ Pesaje ]
v

Molienda
\

Caracterizacion
]
Morfologia Granulometria Composicién

Vi

( Fluidez )

v

Tamizado

v

Espectrometria

Figura 3.2 Detalle del diagrama de flujo de la Fase I. Polvos para el
recubrimiento.

Los polvos de partida de Ti y diboruro deberdn ser aleados
mecanicamente, para obtener el material en polvo para el
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recubrimiento, los pasos a seguir seran los descritos a
continuacion:

El proceso de aleado mecanico tendra una etapa inicial cambiando
tiempo y revoluciones, estableciendo asi la mejor combinacién de
variables para obtener el material con las caracteristicas
apropiadas.

A medida que se vaya realizando el proceso de aleado mecanico se
deberan ir conociendo que caracteristicas obtiene el polvo, para asi
ir ajustando las variables de tiempo y revoluciones. En la
caracterizacidon se busca establecer las siguientes cosas:

Morfologia: En el microscopio electronico de barrido se
realizara el analisis morfoldgico verificando una adecuada
distribucion de las particulas de diboruro en las particulas
de Ti. Adicionalmente, se realizaran andlisis de EDS para
controlar la contaminacion de circona (material de las
jarras) y evitar la presencia de 6xidos.

Granulometria: El analisis granulométrico se realizard para
conocer la distribucién del tamano de particulas. El objetivo
es encontrar una mezcla de polvos con adecuado tamafio y
una mayor cantidad de particulas con este tamafio.

Composicidon: Muestras de polvo se analizardn mediante
difraccion de rayos X para identificar las fases y/u éxidos
presentes, y tratar de evaluar los cambios dimensionales de
cristalita y la presencia de esfuerzos por deformacion.

Haciendo un balance entre homogeneidad, composicién,
tamafo y distribucién de los polvos con los tiempos de
obtencién, se determinardn los valores finales de las
variables del aleado mecanico.

Fluidez: Se realizaran pruebas de fluidez, mediante el
flujémetro Hall.
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Tamizado: El estado ideal de los polvos, después de la
molienda, es que el conjunto de particulas con algunas
diferencias en granulometria o morfologia, pudieran fluir.
Sin embargo, si es necesario, se realizard el tamizado de
los polvos.

Después de todo el proceso para la obtencion del polvo se
realizaran pruebas de espectrometria para saber la composicidon
final de la aleacién. Esta prueba serda muy importante ya que por
las diferencias en tamafio y propiedades de los polvos de partida
es posible que la composicion de las particulas no sea homogénea
en su volumen.

3.2. Fase II. Realizacidén y caracterizacién de los cordones.

Una vez concluida la fase I, se puede seguir con la fase II. Esta
fase se compone de dos etapas, la etapa uno que es la realizacidn
de los cordones y la etapa dos la caracterizacion de dichos
cordones.

Esta fase esta constituida por una gran cantidad de actividades en
secuencia, como se ve en la figura 3.3, y se aplicara primero en la
fabricacidon de los cordones de polvo de Ti sobre sustrato de Ti, y
posteriormente en la fabricacidon de los cordones con polvo de las
tres aleaciones Para ver la influencia del laser sin polvo se
realizard plantillas donde el laser se aplicard sobre el material de
sustrato a las diferentes potencias y velocidades.
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Figura 3.3 Diagrama de flujo de la Fase II.

3.2.1. Etapa 1. Realizacion de los cordones.

Si bien es cierto que el interés principal es el estudio de los
recubrimientos, la forma de aproximarnos a nuestro objetivo sera
a través del analisis de los cordones. Para los recubrimientos se
realizard andlisis complementarios del efecto de la acumulacién de
calor al realizar el solapamiento de cordones.

Independientemente de si se deposita o no material, siempre se
debe adecuar primero la l|amina, esta adecuacién se puede
considerar como un pre proceso, el cual implica realizar las etapas
de: corte de la lamina, limpieza, pesaje y montaje. Tras esto
seguir con la fabricacién, figura 3.5.

Debido a la colaboracién con la empresa AIDO (Instituto
tecnolégico de optica, color e imagen) en la realizacion del
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proyecto se empleara un sistema de ldser de Nd YAG, marca
Trumpf modelo HL 1006D de 1 kW de potencia maxima de modo
continuo, la forma de propagacion del haz laser es mediante fibra
optica de 0,6 mm, con un didmetro de haz sobre la muestra de 2
mm, aproximadamente. El perfil de irradiacion del haz a la
distancia del proceso, es de forma gaussiana. Como lo muestra la
figura 3.4. Las caracteristicas del equipo nos suministraran los
valores de partida para establecer los rangos de trabajo.
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Figura 3.4 Perfil de irradiacion de la zona de trabajo.

La experimentacién se llevara a cabo mediante el empleo de una
boquilla coaxial de tres orificios, por la cual circulara el material de
aporte, el gas de arrastre y el gas de proteccién, con una distancia
de la boquilla al material de 12 mm. Ademas, se cuenta con una
tolva de alimentacion de modelo Sulzer con canal de 5mm.

Los parametros de proceso para el experimento son la potencia
con un rango de 500 W a 1000 W (P) (variando de 100 W en 100
W), velocidad de desplazamiento del laser (V) de 5, 8y 12 mm/sy
un flujo de polvo (F) de 3 y 5 g/min.

Estos rangos de variables proporcionan 36 combinaciones posibles,
que se pueden ver en la tabla 3.1.
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Figura 3.5 Detalle del Diagrama de flujo de la Fase II. Fabricacion.

Tabla 3.1 Variables para la experimentacion.

Potencia Velocidad Flujo Potencia Velocidad Flujo Potencia Velocidad Flujo
Cordén (W) (mm/s) (g/min) Cordén (W) (mm/s) (g/min) Cordéon (W) (mm/s) (g/min)
P v F P v F P v F
1 500 5 3 7 500 8 3 13 500 12 3
2 600 5 3 8 600 8 3 14 600 12 3
3 700 5 3 9 700 8 3 15 700 12 3
4 800 5 3 10 800 8 3 16 800 12 3
5 900 5 3 11 900 8 3 17 900 12 3
6 1000 5 3 12 1000 8 3 18 1000 12 3
Potencia Velocidad Flujo Potencia Velocidad Flujo Potencia Velocidad Flujo
Cordén (W) (mm/s) (g/min) Cordén (W) (mm/s) (g/min) Cordén (W) (mm/s) (g/min)
P v F P v F P v F
1 500 5 5 7 500 8 5 13 500 12 5
2 600 5 5 8 600 8 5 14 600 12 5
3 700 5 5 9 700 8 5 15 700 12 5
4 800 5 5 10 800 8 5 16 800 12 5
5 900 5 5 11 900 8 5 17 900 12 5
6 1000 5 5 12 1000 8 5 18 1000 12 5
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Teniendo ya determinada la cantidad de cordones a realizar segun
la combinacion de variables, es necesario elegir la forma que
tendra la plantilla donde se fabricaran los cordones, figura 3.6.
Para este disefio se debe tener en cuenta la ZAC (zona afectada
por el calor), en nuestro caso la distancia minima entre cordones
es de 6 mm, que garantiza que las ZAC no se solapen. El orden en
filas y columnas es para facilitar el corte mediante disco de corte
en la tronzadora. Los margenes en los extremos superior e inferior
y la unidn inicial en grupos de tres es para facilitar el montaje vy
posterior pulido.

Los cordones se fabricaran en direccién perpendicular a la
direccion de laminacién de la lamina de material de sustrato.
Investigaciones realizadas [5] muestran que las deformaciones,
gue se generan en el proceso laser, son mayores en el sentido
longitudinal del cordén que en el transversal.

El flujo del material debe determinarse calibrando el polvo para
establecer una relacion entre las revoluciones del sistema de
alimentacién de los polvos y su equivalente en gramos/minuto de
material. Para ello es necesario realizar esta calibracién con cada
aleacion.

Inicialmente se debe realizar la plantilla sin polvo, con el objetivo
de analizar aisladamente el efecto del laser en el material de
sustrato. En ella se medira el ancho y profundidad de la zona
afectada por el calor y el crecimiento del grano.

En un segundo paso se debe realizar la plantilla con polvo de Ti
Unicamente, para tratar de diferenciar los efectos posteriores de la
adicion de TB,, éste polvo de titanio también se tendra que
preparar en el molino para tener las condiciones apropiadas para
el equipo de alimentacién. Es decir se empleard la misma
metodologia que para la aleacion.

Y por ultimo se realizaran las plantillas de los cordones con las tres
aleaciones propuestas de Ti + 20, 40 y 60 % de TiB,. Es
conveniente que para prevenir problemas de oxidacién, el gas de
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proteccién siga circulando por algun tiempo luego de finalizar el
proceso y mientras se enfria la plantilla.

8 6 6 12 12 12 8
[c0)
3 gramos
| || ||| ||| ||| h
500 600 700 800 900 1000W 500600 700 800 900 1000W
o
N 5 mm/s 8 mm/s
Q 5 gramos
— /minuto
o~
o
500 600 700 800 900 1000W 500 600 700 800 900 1000W
12
mm/s
3 gramos 5 gramos
/minuto /minuto
100
C——

Sentido de laminacion

Figura 3.6 Plantilla Para la fabricacidon de los cordones.
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3.2.2 Etapa 2. Caracterizacion de los cordones

Dentro de los objetivos de la investigacion esta el de relacionar las
caracteristicas y propiedades del recubrimiento con los parametros
del proceso, de tal manera que se pueda garantizar la fabricacion
de recubrimientos de alta calidad mediante el empleo de valores
adecuados de las variables del equipo l|aser. Este proceso se
iniciara caracterizando los cordones dimensionalmente, figura 3.7.
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Figura 3.7 Detalle del Diagrama de flujo de la Fase II. Caracterizacion.

63



Planificacion de la investigacion

Para la preparacion metalografica de las probetas a analizar,
basicamente se seguiran los pasos de: embutido, desbaste, pulido,
y ataque.

Para realizar el analisis geométrico se tomaran imagenes a bajos
aumentos aproximadamente 10X y 20X en el microscopio
estereoscépico para poder diferenciar: la zona del corddn, la zona
del material fundido y la zona afectada por el calor (ZAC). Estas
zonas se hacen evidentes cuando se ataca las probetas con el
reactivo Kroll, con un tiempo de ataque de unos pocos segundos.
El analisis geométrico incluird la medicion de las profundidades y
anchos de la zona del corddn, el material base fundido y de la zona
afectada por el calor, asi mismo como el area tanto del corddn
como del material de sustrato fundido y los calculos de porcentajes
de dilucion y eficiencia energética.

Una vez se haya caracterizado geométricamente se continuara con
la identificacidon de las caracteristicas de cada cordén en cuanto a
composicién, microestructura y dureza.

La calidad del cordon se evaluara inicialmente garantizando que
exista un area de recubrimiento sobre el material de sustrato con
una adecuada unién metallrgica. Y serd dentro de esta area y el
area que abarca el material fundido, donde se identificara la
presencia de poros y grietas. Con este primer criterio se descartan
algunos rangos de trabajo por no estar los cordones unidos de
manera adecuada, no generar una capa de recubrimiento o tener
demasiada porosidad o agrietamiento. Posterior se identificara la
microestructura, siendo necesario realizar un ataque con el mismo
reactivo, por un tiempo un poco mas prolongado.

La primera etapa del analisis microestructural se realizara en el
microscopio 6ptico hasta 800X. Esta etapa consistird en identificar
dentro del cordon las fases presentes segun la morfologia que se
pueda observar, identificar en la interfase entre el corddn y el
material base posibles estructuras martensiticas y estructuras
dendriticas en el cordén. Se debera medir el tamafio de grano en
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el material base y ver si hay orientaciones preferentes en los
granos.

Una segunda etapa es el analisis microestructural que se realizara
mediante un microscopio electronico de barrido, en el cual
tendremos una imagen a mayores aumentos, para obtener mayor
informacidén sobre las fases presentes, y donde se puede tener una
relacion de profundidad que permitira identificar mas certeramente
la porosidad.

Adicional a la identificacién morfoldgica, se realizaran pruebas de
microdureza a lo largo de los cordones, de forma vertical, con
diversos fines como los de correlacionar las fases que se observan
microestructuralmente con su dureza, identificar posibles fases que
no se observan diferentes, ver los efectos de la difusion de algun
elemento de aleacion o poder definir la homogeneidad de
propiedades en el recubrimiento y por tanto la homogeneidad de
distribucion del boro en el Ti.

Por las especiales caracteristicas de los compuestos de Ti-B, en
tamafio y distribucion, es posible que mediante las técnicas
anteriormente mencionadas no sea posible discriminarios. Es por
ello que se explorard la posibilidad de hacer barridos de
nanoindentacién, que es una técnica de indentacion instrumentada
en la cual para calcular los valores de dureza se utilizara el método
de Oliver & Pharr y la aplicacién de la carga se llevara a cabo por
CSM (continuos steeffness measurement).

Seguido a la realizacion de la prueba de nanoindentacion es
necesario ver las huellas realizadas en el microscopio electrénico
para relacionar los valores de nanodureza con las
microestructuras, este analisis deberd hacerse con electrones
retrodispersados para poder identificar la distribucién de boro.

Por ser el boro un material de bajo numero atémico no es facil
identificar su composicion mediante métodos tradicionales, por lo
cual es necesario hacer andlisis especiales de WDS que nos den
datos de composicidon aproximada.
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Para poder conocer la homogeneidad de distribucién del boro en el
corddn (parte superior, media e inferior) y relacionar las variables
del proceso con esta presencia y tamafio del boro, se realizara un
analisis de imagenes. Este analisis consistird en ver la imagen en
microscopia electrénica con electrones retrodispersados, que
presenta diferente tonalidad de los compuesto de boro y la matriz
de Ti, por lo que relacionando los porcentajes en area que ocupan
los constituyente de boro en la matriz de titanio permitiran su
relacion con los parametro del proceso de laser cladding.

Una vez caracterizados y evaluados los cordones, se seleccionaran
aquellos que presenten una buena unién metalografica, ausentes
de poros y grietas, que cubran una mayor area superficial (mayor
altura y ancho), que generen menos deformacion, cuya
distribucion de fases sea la mas homogénea, con menor dilucion y
mayor eficiencia energética.

3.3. Fase III Realizacion vy caracterizacion de los
recubrimientos.

Esta fase comprende dos etapas, la etapa uno que es la realizacion
de los recubrimientos y la etapa dos con la caracterizacién de
dichos recubrimientos.

En esta fase el material de analisis sera los recubrimientos
fabricados con las condiciones de procesos encontradas en los
mejores cordones.

3.3.1 Etapa 1. Realizacion de los recubrimientos

Los recubrimientos se realizaran en el mismo equipo laser en el
cual se realizan los cordones.

En lo referente al montaje y preparacion de la lamina se seguira
los mismos pasos que para los cordones. En lo referente al
preproceso que incluye el corte, la limpieza, el pesaje y el
montaje, la secuencia de tareas se puede observar en la figura
3.8.
66



Planificacion de la investigacion

[RECUBRIMIENTOS]

I
REALIZACION

|
Pre Proceso

)
Fabricacién

|
CARACTERIZACION
|

[ Corte de plantilla ]

Pr eparacion

Medicion Geométrica]
']
Ensayos

Figura 3.8 Diagrama de Flujo Fase III

En la fabricacion de los recubrimientos, figura 3.9, hay que tener
en cuenta que la Idmina se ird calentando a medida que se vaya
adicionando cordones al recubrimiento y por tanto los cambios
dimensionales son mayores y es conveniente dejar un tiempo
entre la aplicacion de un recubrimiento y el siguiente.
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Figura 3.9 Detalle del Diagrama de flujo de la Fase III. Fabricacion.

Los recubrimientos elegidos se realizaran acorde a los pardmetros
de la fabricacion de los cordones que los conforma.

Los recubrimientos se aplicaran segun la plantilla en areas de
30mm x 30mm, figura 3.10, teniendo en cuenta dejar un tiempo
de enfriamiento entre un recubrimiento y el siguiente. La
secuencia que se seguird sera empezar en el mismo lado los
cordones y que tengan una superposicion de 50%, igualmente que
en el caso de los cordones, la placa de sustrato se soporta sobre
una placa refrigerada. Al ser areas tan grandes se podran observar
grandes deformaciones que deberan ser minimizadas para evitar el
agrietamiento o si es necesario se debera disminuir el niumero de
recubrimientos por placa.
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Figura 3.10 Plantilla para

la fabricacion de los recubrimientos.
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3.3.2 Etapa 2. Caracterizacion de los Recubrimientos

Adicional a las pruebas de caracterizacion, realizadas a los
cordones, a los recubrimientos se les realizaran pruebas de
composicién mediante rayos X y estructural mediante EBSD.

Basicamente se debera realizar la preparacion metalografica de las
probetas siguiendo los pasos dados en el apartado 3.1.1, algunos
aspectos especiales a tener en cuenta son:

Se debera cortar una seccién inicial de 3 a 5 mm de espesor que
sea orientada transversalmente a los cordones, para poder
analizar todos los cordones.

La velocidad de corte debe ser menor que la empleada en los
cordones y por tanto mayor refrigeracion.

En los recubrimientos por ser unién de varios cordones, las
variables geométricas a medir son: la altura, el darea de
recubrimiento y el area fundida El esquema de las tareas de
fabricacién se observa en la figura 3.11.

El analisis de microscopia en los recubrimientos se iniciara con la
microscopia Optica y después la electronica. A diferencia del
analisis con los cordones, en este caso cada vez que colocamos un
corddn solapado seguido de otro, el corddn ya existente sufrird un
tratamiento térmico adicional, por lo tanto se tomaran imagenes
adicionales en las zonas entre los cordones. Igualmente en las
zonas de dilucién y zona afectada por el calor.

El andlisis empezara con la identificacién de porosidad y grietas.
Posteriormente se evaluaran las microestructuras de la zona
superior, intermedia e inferior del cordén, ademas de la morfologia
de la zona de dilucién, se compararan estas microestructuras en
los cordones entre si y se relazaran analisis en la zona intermedia
entre cordones.
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Figura 3.11 Detalle del Diagrama de flujo de la Fase III. Caracterizacion.

La primera etapa del analisis microestructural se realizard en el
microscopio 6ptico hasta, aproximadamente, 800X.

Esta etapa consistird en identificar las fases presentes, pero
teniendo un mayor cuidado de posibles precipitados adicionales
generados por efecto de los proceso de calentamiento vy
enfriamiento.

Una segunda etapa es el analisis que se realizara en el microscopio
electrénico, en el cual tendremos una imagen a mayor aumentos,
y mediante electrones retrodispersados podremos observar la
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orientacién de las particulas de boro, por efecto del flujo de
material en el proceso de solidificacion.

Emplearemos los barridos de dureza para relacionar las
microestructuras obtenidas con sus propiedades mecanicas de
microdureza. En el caso de los recubrimientos es necesario realizar
dos tipos de barridos; uno horizontal, que nos permita saber si hay
diferencias de dureza entre los cordones y otro de tipo vertical
similares a los realizados a los cordones, estos barridos se haran
en los primeros cordones.

En el caso de los recubrimientos es necesario tratar de determinar
la presencia de otras fases o compuestos que se pueden haber
producido por los procesos de calentamiento al ir adicionando
cordones al recubrimiento. Este analisis se realizara con la técnica
de nanoindentacién. Adicionalmente, esta técnica nos permitira
tratar de caracterizar las diferentes morfologias de boruros.

Tras la prueba de nanoindentacion serd necesario ver las huellas
realizadas en el microscopio electrénico de barrido para relacionar
los valores de nanoindentacién con las microestructuras, este
analisis se debera realizar con electrones retrodispersados para
poder identificar la distribucién de boro.

Los recubrimientos se analizardan mediante difraccién de rayos X
para identificar los compuestos y fases presentes. En especial se
intentara determinar las posibles diferencias a diferentes
profundidades en la seccién transversal del recubrimiento, y con
ello la evaluacion de las fases.

En el microscopio electrénico de barrido, se empleard la técnica de
WDS, (tras la calibracion correspondiente). Se analizarda la
composicién de boro en la parte del corddon y en la ZAC.
Adicionalmente, mediante la técnica de EBSD se podra conocer la
distribucion de fases presentes, el tamafio de grano, la textura del
material y la presencia de pequefias desorientaciones en la
estructura.
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Se realizaran ensayos exploratorios de desgaste, para establecer
posibles metodologias de trabajo.
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4. DESARROLLO EXPERIMENTAL

Del correcto empleo de las herramientas de caracterizacion
(microscopios, durémetro, difractdmetro, software, etc.) depende
la obtencién de los valores de las propiedades y caracteristicas del
conjunto sustrato recubrimiento, las cuales sean realmente
representativos del comportamiento de éste.

4.1 Materia Prima.

La materia prima son los materiales empleados en la base o
sustrato y los polvos, tanto los originales como los obtenidos
mediante el aleado mecanico de los polvos de partida.

4.1.1 Material de sustrato

El titanio utilizado para el proyecto es Ti (Grado 2) en lamina de
3mm de espesor nominal, como aleaciéon de Ti se eligio el mas
utilizado en el trabajo industrial, que es la aleacién de Ti6Al4V
(Grado 5) en lamina de 3,18 mm nominal, figura 4.1. El material
fue suministrado por la compafia Kobarex S.L. El analisis
elemental de las mismas, segun el fabricante, se muestra en las
tablas 4.1y 4.2.

Las dimensiones iniciales de la Iamina de Ti fueron de 150 x 3490
mm vy las dimensiones del Ti aleado fueron de 150 x 2320 mm,
para facilitar el manejo y almacenamiento del material se
realizaron cortes a 900 mm.

Tabla 4.1 Composicidon quimica (%wt) de Ti.

Ti N (o H Fe o Otros
99.38 0.01 0.02 0.03 0.08 0.08 0.40

Tabla 4.2 Composicidon quimica (%wt) de Ti6AlI4V.

Fe (o} \" Ti Al Otros
0.12 0.01 4.10 89.22 6.4 0.16
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Figura 4.1 Material de sustrato en estado de suministro a) Ti Grado 2 b)
Ti6Al4V (Ti Grado 5).

e Caracterizacidon del sustrato

En el andlisis de composicion de elementos se ve que
efectivamente el Ti tiene una pureza superior a 99% vy los valores
de los % en peso de los elementos de aleaciéon para el Ti aleado
estan dentro de los rangos establecidos por la norma ASTM B265.

El ensayo de traccién se realiza mediante el seguimiento de la
norma ASTM A370, tabla 4.3.

Tabla 4.3 Propiedades mecanicas del Ti y el Ti aleado.

Carga de Rotura Limite elastico

Material % Elongacioén
(MPa) (MPa)
Ti 464 360 27.1
Ti 6Al4V 999 889 14.6

Los valores de resistencia y ductilidad estan dentro de los rangos
establecidos por la norma ASTM B 265.

Se ha realizado la prueba de microdureza empleando la escala de
microdureza Vickers con una carga de 200 gramos y se
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encontraron durezas en promedio para el Ti de 130 HV y para el
Ti6Al4V de 300 HV

En cuanto a la parte microestructural, la preparaciéon metalografica
del Ti requiere un especial control en los tiempos de pulido la
fuerza aplicada al desbastar y al pulir, ya que el titanio tiene una
tendencia a formar una capa superficial deformada, que una vez
creada es muy dificil de quitar alin por un proceso de desbaste en
lija [1].

Los pasos de preparacion metalografica de la lamina son:
» Corte

Se ha partido de secciones de lamina de 100 X 150 mm, el
corte se realiza con tronzadora, figura 4.2, empleando discos de
corte de abrasivo de Carburo de silicio de dureza media/dura
para materiales con dureza entre 70 y 400HV, la velocidad de
trabajo debe ser lenta, ya que el Ti se deforma y crea una
rebaba en la zona de corte, esta precaucién junto con una
buena refrigeracién nos ha permitido un corte limpio, sin
rebabas.

Figura 4.2 Imagen del montaje para el proceso de corte en la tronzadora.
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> Embutido

Para facilitar el manejo de las probetas, estas se han embutido
en resina de metacrilato, mediante el empleo de una
embutidora en caliente con parametros de 15 kN de presién, 7
minutos de calentamiento y 7 de enfriamiento, el diametro
empleado es de 25mm, figura 4.3.

Figura 4.3 Embutidora en caliente.

» Desbaste

Para los materiales sin recubrimiento y con recubrimiento se
puede emplear el mismo proceso de desbaste y pulido, pero no
con los mismos pafios de pulido, ya que del material de
recubrimiento es posible que se desprendan particulas mas
duras y rayen el sustrato blando.

La extrema ductilidad del Ti lo hace propenso a deformacion
mecanica y rayado, por lo cual es necesario un pulido de tipo
mecanico quimico [1]

La metodologia seguida consiste en un primer paso de desbaste
grueso con papel de lijas de carburo de silicio nimeros 500 (.
23 pm) y 1000 (7 10 ym), durante 30 segundos y 1 minuto
respectivamente, figura 4.4, La probeta se posiciona sobre las
lijas, aplicando una ligera presion, mientras se aplica agua
como refrigerante de forma continua. Las revoluciones
recomendadas son de 300 rpm.
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Figura 4.4 Desbastadora /Pulidora

El desbaste fino se realiza con disco de tipo MD-Largo con
suspensién de diamante de 9 micras con tiempos de 5 a 10
minutos a 150 rpm. La fuerza aplicada sobre la probeta debe
ser baja, figura 4.5.

» Pulido

El pulido se realiza mediante disco de pulido de tipo MD-Chem
con una mezcla de silice coloidal de 0,05 micras (OPS) y de
peroxido de hidréogeno (H,0,) al 10%. Cuando se trabaja con
OPS es importante humedecer el pafio antes con agua
destilada, realizar el pulido y al final del proceso los diez
segundos finales mientras el disco esta rotando se aplica
nuevamente agua destilada. Esto ultimo con el fin de remover
todo el perdxido del pafio y el portamuestra. Al final se debe
lavar la probeta con agua, secar con alcohol y aire. Los tiempos
apropiados para el pulido son entre 5 y 10 minutos [1].
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Figura 4.5 a) Equipo automatico para el proceso de desbaste fino y pulido

80

automatico. b) Pafios de pulido.
» Ataque

Para revelar la microestructura se ataca las probetas con
reactivo de Kroll, reactivo de ataque seguin la norma ASTM E
407, que se compone de 100 ml de H,O, 3ml de HF y 6ml de
HNOs, El tiempo de ataque, es de 2 a 5 segundos.

Para realizar el analisis metalografico, se empleo el microscopio
optico Nikon Microphot FX, mostrado en la figura 4.7. Este
equipo tiene una resolucion hasta 1000X, adaptada a él se tiene
una camara digital y su software de manejo de imagenes, Tipo
Optica ™ Visién Pro, mediante el cual se realiza la medicién de
longitudes y superficies.
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Figura 4.6 Microscopio 6ptico NiKon Microphot FX.

El material base se estudia metalograficamente en la seccion
longitudinal (sentido de laminacién), la seccién transversal (a
90 grados de la anterior) y la seccidén de la superficial. Para
visualizarlo mejor se muestra la figura 4.7.

En la figura 4.7 se observa en la vista longitudinal granos de
forma aproximadamente equiaxial, de la fase alfa (a). En la
Superficie se observan maclas del Ti. Para caracterizar las
maclas se han tomado imagenes a mayores aumentos
empleando la técnica de microscopia electrdnica, figura 4.8.
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3

Figura 4.8 Imagen de la superficie del Ti grado 2, identificacion de maclas.

Mediante la aplicacién de la norma ASTM E112 se ha determinado
el tamafio de grano, el cual corresponde segun el procedimiento
paramétrico analizado en la figura 4.9 a un tamafo de grano G 4.
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Figura 4.9 Imagen de la superficie del Ti grado 2, método tradicional
ASTM en una imagen a 100 aumentos un area de 1 pulg 2.

Por medio del el empleo del Microscopio electronico de barrido
(SEM), se ha obtenido la composicion en una zona de interés, con
analisis de espectrometria de fluorescencia de rayos X por
dispersion de energia (EDS), figura 4.10. En el espectro se
observan solo picos de Ti, lo cual corresponde con el Ti de alta

pureza.

6000 i
40004
20004

R S

0 2 4 6

Figura 4.10 Imagen de la superficie del Ti grado 2, identificacion de Picos
de Ti.
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El microscopio electrénico de barrido empleado para hacer los
analisis es modelo JEOL JSM 6300 equipado con una micro sonda
de analisis por energias dispersivas de rayos X, Link de Oxford
Instruments, figura 4.11. Para el analisis de la muestras, por ser
embutidas en material no conductor, es necesario realizarles un
puente conductor formado por una suspension de plata.
Adicionalmente, es necesario realizarles un metalizado
(recubrimiento) con oro. Las condiciones de trabajo, en este
equipo son de 20 kV y 15 mm de distancia a la muestra.

Figura 4.11 Microscopio electrdénico de barrido JEOL JSM 6300.

Para el Ti Grado 5 se realiza un andlisis andlogo al hecho para el Ti
Grado2, en la figura 4.12 se observa la microestructura en la
seccion longitudinal, transversal y de la zona de la superficie.
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Figura 4.12 Imagen de la microestructura del Ti Grado 5

En la imagen tridimensional de Ti grado 5 se observa las vistas
longitudinal, transversal y superficial. En esta imagen se observa
dos fases, la fase alfa que es la base de color claro y la fase beta
que es de color oscuro.

En cuanto a los analisis de composicion realizados mediante la
técnica de EDS, se observa que son congruentes con los
suministrados por el proveedor de la materia prima, figura 4.13.

80004 Element Weight% Atomic%

AlK 5.87 9.99

Totals 100.00

40004

20004

Figura 4.13 Imagen de la microestructura de la superficie del Ti Grado 5
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Como analisis complementario se toman analisis de composicién a
mayores aumentos, mediante estos se observa que la
concentracion de aluminio en la fase alfa es mayor mientras que la
concentracion de vanadio es menor. La concentracion de estos dos
elementos en la fase beta es muy similar a la de la aleacion
general, figura 4.14.

\
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1 Element Weight Atomic%
] AK 526 9.00 4000+ AIK 5.48 9.35
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Figura 4.14 Imagen de la microestructura de la superficie del Ti Grado 5,
destacando la diferencia de composicidn en la fase alfa y en la fase beta

Para el Ti6Al4V Grado 5 se tiene una fase a + B en la cual beta es
menos abundante que alfa y esta rodeando los granos de alfa.

4.1.2. Obtencioén del material de recubrimiento
Como material de recubrimiento se ha empleado el polvo de Ti tras

del proceso de molienda, y tres aleaciones de Ti mas TiB,, que
fueron obtenidas por aleado mecanico.
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e Polvos de partida

Los polvos de Ti empleados se adquirieron a Se Jong materials
ltda, con una granulometria de menos de 325 mesh y los de TiB,
se compraron a AEE Atlantic Equipment Engineers, con una pureza
de 99,7%, con cdédigo CAS 12045 -63-5 en granulometria de
menos de 325 mesh.

La caracterizacion de los polvos de partida comprende varios
pasos.

La presentacion de los resultados se ha iniciado con la informacién
obtenida para los polvos de partida y especificamente el analisis
morfoldgico, estas pruebas se han realizado en el microscopio
electrénico de barrido Tipo JEOL JSM 6300. Descrito en la seccidn
4.1.1.

Como se observa en la figura 4.15 la granulometria del Ti y el TiB,
corresponde efectivamente a un tamafno de particula menor a 325
mesh (44 micras) pero el tamafio de particula del Ti es inferior a
30 micras mientras que el del TiB, es inferior a 10 micras.

Figura 4.15 Micrografia SEM mostrando la morfologia del polvo de a) Tiy
b) TiB,. Material de partida.

Los dos materiales corresponden a polvos de forma irregular, el Ti
se obtuvo mediante Proceso HDH, hidruracion/ deshidruracion. El
TiB, mediante sintesis reactiva.
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La granulometria de los polvos se evalué mediante la tecnologia de
dispersion de luz laser, figura 4.16.

Figura 4.16 Equipo de dispersion de luz laser.

El fendmeno de la difraccidon laser se basa en que un frente de
ondas (luz) llega a un obstaculo y se produce una dispersion del
frente, de modo que se producen una serie de interferencias
constructivas, que dan lugar a un patron de difraccion. La
radiacion laser es la utilizada por los equipos de granulometria
para analizar los distintos tamafios de particula del material
escogido.

Para la determinacién de la distribucion de tamafios de particulas
se utilizé el analizador de tamafos de particula Mastersizer 2000
de Malvern Instruments. Las principales caracteristicas de este
aparato, que se muestra en la figura 4.16 son:

Estda compuesto de tres elementos principales:

Un dispositivo optico, donde las particulas dispersadas pasan a
través del area de medida, y el haz laser ilumina las particulas.
Una serie de detectores hacen la medicion de alta precisién de la
intensidad de luz difractada por las particulas, en un amplio rango
de angulos.
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Modulos accesorios, que garantizan la adecuada distribucién de las
particulas en el area de medida del dispositivo 6ptico. En su
correcta concentracion y en un estado estable de dispersion.

Software de instrumentacion, que controla el sistema durante el
proceso de medida y analiza los datos de dispersion para calcular
la distribucién de tamano de particula.

e Rango de medida en la franja de 0,02 a 2000 micras.
Principio de medicion: dispersion de Fraunhofer y Mie.
Fuentes de luz:

% Luz roja: Laser de helio nedn.
% Luz azul: Fuente de luz de estado sdlido.

e Sistema de deteccion
+ Luz roja:

> Dispersién frontal
> Dispersién lateral
> Retrodifraccion
< Luz azul
> Dispersién de angulo amplio frontal
> Retrodispersion.

En el diagrama de granulometria de la figura 4.17 se observa
como la granulometria del Ti tiene un valor medio de 28,7 micras y
en la grafica de distribucion se ve una mayor concentracion hacia
30 micras con rangos entre 10 y 50 micras principalmente.

oncentration: 0.0095 %\Vol Mean diameter 28.708 um Uniformity: 0527 Span: 1.700

d(0.1): 10.593 um d(0.5): 24.776 um d(0.9): 52718 um

Particle Size Distribution

1

_— 100

Volume (%)

S NWHMOON®OOO

S =
.01 0.1 1 10 100 1000 300(9
Particle Size (um)

|

Ti HDH, 03/23/09 11:42:20

Figura 4.17 Diagrama de granulometria para el Ti HDH.
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En cuanto a la composicidén se analiza mediante difraccién de rayos
X. De esta prueba se obtuvo los difractogramas que se muestran
en la figura 4.18. Para realizar los analisis de difraccién es
conveniente saber previamente los datos de intensidad y angulos
20 para los picos caracteristicos, esta informacién se puede
obtener de las bases de datos JCPDS del centro internacional de
difraccion.

El equipo empleado para estos analisis es un difractometro
Panalytical X “Pert PRO usando un tubo CuKa ;,. Con un barrido 26
entre 30 y 70 grados con paso de 0.020°.

Para el caso del Ti, se concluye que sus picos principales se
encuentran entre 35 y 70 del &angulo 26, y que éstos
corresponden en ubicacidn y proporcidén de intensidad al titanio en
fase alfa.

En el caso del TiB,, el difractograma realizado en la muestra
concuerda con la base de datos, aunque es de sefalar que el pico
correspondiente aproximadamente a 57 grados presenta mayor
intensidad que la esperada.

101
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Figura 4.18 Difractograma de los polvos de partida.
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e Polvos para el recubrimiento.

Los polvos para el recubrimiento se procesan de dos formas, en el
caso del polvo de titanio, se busca es que tenga unas
caracteristicas geométricas de forma y tamafo que le permitan
fluir, y en el caso de los polvos de Ti y TiB,. Ademas de las
condiciones geométricas se ha de garantizar el aleado mecanico.

v" Proceso de Aleado mecanico.

En esta investigacién se proyecta sobre el sustrato de Ti polvos de
Ti mas un 20, 40 y 60 % de TiB, cantidad es que equivale a un
6,2, 12,5y 18,7 % en peso de boro aproximadamente.

En el aleado mecanico no sélo se mezcla el material por su
rotacion dentro de la jarra, sino que se incluyen unos elementos
moledores, en este caso esferas que impactan el material en polvo
y lo van deformando y compactando, de manera que mediante
microsoldaduras y despegues consecutivos se vaya formando
polvos de la aleacién seleccionada.

En el aleado mecanico se busca obtener una aleacién en estado
solido donde las particulas de Ti y TiB, se integren en un solo
material, de tal forma que al fundirse por efecto del |aser, se tenga
un recubrimiento homogéneo en composicion, y en propiedades.

Para la determinacion de los parametros del proceso de molienda
se empezo6 con velocidades de rotacion de 125 rpm y tiempos de
30, 60, 90 y 120 minutos. Sin embargo, luego de este proceso, se
encuentran polvos de los dos materiales que no se han integrado
en una sola particula. Se decide aumentar el tiempo y las
revoluciones. Los nuevos tiempos son de 1, 2, 4, 6, 8, 12y 16
horas, se escogid inicialmente un amplio rango para esta variable
ya que el tiempo de molienda es el parametro mas importante,
pero no puede ser demasiado largo pues esto favorece la
contaminacion y los cambios que se puedan presentar por efecto
de la temperatura [2]. Las revoluciones se aumentaron de 125 a
150 y finalmente a 175 rpm, con mayor velocidad hay mayor
energia de impacto. [2]. El proceso se realiza en un molino de
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bolas planetario PM 400/2 Retsch, que se observa en la figura 4.19
en el cual podemos variar el tiempo de molienda, el sentido de
giro, la revoluciones hasta un maximo de 400 rpm, el tiempo para
cambiar el sentido de giro de rotaciéon y el tiempo de reposo entre
cambios de sentido de giro.

Figura 4.19 Molino planetario de bolas.

En este molino se colocan las jarras, en nuestro caso el
recubrimiento de la jarra es de zirconia (Zr0O;). Las esferas o
cuerpos de molienda también son de zirconia y tienen un diametro
de 15 mm, figura 4.20, Las jarras tiene una capacidad de 250 cm?
, el peso de las esferas es de 408 gramos y considerando la
relacion mas adecuada para nuestro material de 20:1 entre las
esferas y el material en polvo, es decir la mezcla de Ti + TiB, pesa
en total 20,4 gramos y dejando un especio libre de por lo menos el
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50% del volumen de la jarra [2].el proceso se realiza con giros
alternados cada 10 minutos y tiempos intermedios entre cambio
de giro de 5 segundos.

Para la mezcla de polvos Ti + 40% de TiB, se pesan
aproximadamente 8,2 gramos de TiB, y 12,2 de Ti

Figura 4.20 a) Jarra de zirconia con las esferas y b) material de partida.

Tras el aleado mecanico, el polvo se pesa, para controlar las
pérdidas o incrementos en peso. Este Ultimo caso puede deberse al
desgaste de las esferas o pared de la jarra.

Para saber las caracteristicas que va adquiriendo el polvo en el
aleado mecanico se realiza analisis de morfologia en el microscopio
electrénico de barrido. El analisis se realiza con electrones
retrodispersados para observar la distribucién de boro y titanio en
las particulas formadas, esto nos permite diferenciar por
tonalidades de gris en el elemento de menor nimero atémico, en
este caso el boro. Se encuentra adecuada distribucién para las
aleaciones realizadas a 175 rpm.

Los polvos obtenidos a 175 rpm se analizan mediante dispersion
de luz laser, para conocer su tamano promedio de particula y su
distribuciéon de tamanos, Después de esto, al realizar analisis de
fluidez, a estos polvos, en el flujometro Hall, figura 4.21, mediante
la aplicacién de la norma ASTM B213. Se concluye que polvos con
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particulas que tienen tamafio menor a 53 micras y amplias
distribuciones de tamafio no fluyen.

Figura 4.21 Flujometro Hall.

Por las caracteristicas del equipo Laser Cladding, en cuanto a la
alimentacion de los polvos. El polvo de recubrimiento sélo fluye
para granulometrias entre 53 y 100 micras. Por lo tanto, las
condiciones de la molienda se debieron adaptar a estos
requerimientos y realizar adicionales procesos de tamizado para
garantizar la fluidez de la mezcla en el equipo de alimentacion del
laser. Con lo cual, se tamiza el polvo en la tamizadora automatica
analysette 3 pro de Fritsch, figura 4.22, con parametros de
operacion de 15 minutos de tiempo y amplitud de 2.5.
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e
MICROT, =
AMIZADOR

Figura 4.22. Tamizadora automatica.

Mediante difraccion de rayos X se han analizado los polvos
obtenidos para determinar si existen deformaciones, esfuerzos
residuales o algin cambio detectable en la red cristalina, en el
material producto de la molienda, un aumento en contaminacién o
presencia de cambios cristalinos por efecto de la temperatura [2].

Para poder analizar mas claramente la influencia del TiB, en la
mezcla con Ti se realizaron inicialmente cordones de Ti con 0% de
TiB,. El polvo de Ti para estos cordones también se ha obtenido
por mezcla en el molino planetario de bolas. Sin embargo, por
partir de otra granulometria y comportarse de forma menos fragil,
las condiciones adecuadas del proceso se modificaron a 200rpm.
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4.2 Realizacion y caracterizacion de los cordones

Tras haber obtenido vy caracterizado la materia prima, vy
determinado los parametros estandar de trabajo para el proceso
Laser Cladding, el paso siguiente es la fabricacion de los cordones,
seguida de su caracterizacion.

4.2.1 Realizacion de los cordones

La fabricacion de los cordones se realiza sobre laminas de 100 X
150 mm. Estas laminas se han limpiado con cepillo rotatorio vy
alcohol, se han marcado y se han pesado. El montaje de la [dmina
se realiza sobre una placa de aluminio con canales internos para la
refrigeracion y con perforaciones roscadas para poder sujetar la
ldmina mediante tornillos, la placa de refrigeracién se observa en
la figura 4.23 a).

Figura 4.23 a) placa de refrigeracion b) montaje de la lamina sobre la
placa de refrigeracion

Una vez se ha colocado la lamina de Ti sobre la placa de
refrigeracion, se posiciona el laser y se programa el recorrido que
seguira, esta programacién se hace mediante control numérico
computarizado y empleando la plantilla disefiada.

Un paso muy importante es la calibracion de la alimentacion de los
polvos, el objetivo es poder determinar la relacion existente entre
el flujo expresado en gramos de material/minuto y las revoluciones
de la tolva de alimentacion del equipo. El polvo se deposita en el
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alimentador de polvo, modelo Sulzer TWIN 10C, figura 4.25
a).Una vez se verifica que esté lleno el canal de 5 mm en el
alimentador se contabiliza el tiempo y se pesa cuantos gramos de
material han pasado del alimentador a la boquilla del equipo l3aser,
figura 4.25 b). De esta forma se toman varios parejas de datos de
revoluciones por minuto y gramos por tiempo, asi se determina en
una grafica de tendencia las revoluciones en el equipo que
corresponderan a las cantidades de 3 y 5 g/min que son las
establecidas en la investigacion. Un ejemplo de estas graficas se
observa en la figura 4.24.

Flujo de polvo
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Figura 4.24 Equivalencia de flujo de polvo en rpm y g/min

Figura 4.25 a) Tolva de alimentacion y b) Equipo laser
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Una vez calibrada la alimentacién del polvo se debe verificar que
los orificios de la boquilla laser no estén obstruidos y se debe
observar un perfecto cono de distribucidon de los polvos desde la
boquilla hasta la lamina, como se ve en la figura 4.26 a), por
Ultimo se posiciona la boquilla a 12 mm del material, se cierra la
camara y se empieza el proceso. Como se observa en la figura
4.26 b) la trayectoria seguida es de arriba a abajo y de izquierda a
derecha.

La experimentacién se llevara a cabo mediante el empleo de los
siguientes parametros como constantes: gas de arrastre helio 2
litros/min y gas de proteccidn helio a 20 litros/min

Figura 4.26 a) Cono de polvo en la boquilla laser y b) fabricacién de los
cordones.

Al terminar el proceso se tendra la plantilla completa como se
observa en la figura 4.27, por ultimo se pesa la plantilla y se
marca con el dato de material base, material de aporte,
numeracion de los cordones, fecha y recorrido seguido por el laser.
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Figura 4.27 Plantilla terminada, con las indicaciones de las direcciones del
laser y los cortes a realizar.

4.2.2. Caracterizacion de los cordones

La caracterizacion de los cordones se inicia con la caracterizacion
dimensional. Tras determinar los parametros geométricos del
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cordén, se realiza la caracterizacion microestructural. Para
finalmente determinar las propiedades mecanicas, mediante la
realizacion de pruebas de dureza y nanoindentacion.

Teniendo la plantilla terminada y habiendo marcado los cordones
se realiza el corte segun la diagramacion en la figura 4.27, estos
cortes se hacen en la tronzadora como se muestra en la figura
4.28.

Figura 4.28 Corte de la Idmina en la tronzadora.

La preparacion metalografica que se realiza es la correspondiente
a la ya descrita en el apartado 4.1.1. Como lo muestra la figura
4.29, los cordones estan en grupos de tres y enfrentados para
prevenir mayores deformaciones en sus contornos.

Las probetas se deben cortar con adecuada refrigeracién, por su
baja conductividad térmica, el titanio tiende a crear una capa de
deformacion superficial la cual se puede observar como una seudo
microestructura [1].
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Figura 4.29 Ubicacion de los codones en la probeta

La medicion de los cordones se realiza inicialmente con imagenes
tomadas a bajos aumentos, entre 10X y 20X mediante el empleo
del microscopio estereoscopico SMZ 800, que se observa en la
figura 4.30. De esta forma se ve la zona afectada por el calor
(ZAC), la cual se ha identificado por el crecimiento concéntrico de
los granos en torno a la zona central del cordén. Como un segundo
paso, se diferencia el corddn, sobre la superficie, y el metal
fundido, bajo la superficie, para estos dos se ha medido el ancho y
el alto.

Figura 4.30 Microscopio estereoscopico Nikon SMZ 800.

101



Desarrollo Experimental

Los parametros a medir son:
Hz = Alto de la zona afectada por el calor.
Wz= Ancho de la zona afectada por el calor.

Hc = Altura del cordén.

Wc= Ancho del cordén.

Hm= Altura del metal base fundido o lo denominado dilucién.
Wm= Ancho del metal base fundido.

H = Hc + Hm = Altura de la seccién transversal.

Estos parametros se pueden observar en la figura 4.31.

Adicional a estos parametros, se debe medir el drea del cordén y el
area del metal base fundido.

Figura 4.31 a) Imagen de un corddn, b) Parametros a medir en la seccion
transversal del cordon

e Microestructura de los cordones

El primer paso que se realiza es determinar que efectivamente
sobre el material base o sustrato se ha formado un corddn, un
segundo paso es identificar en cada corddn la presencia de poros y
grietas, y determinar segun su tamafio y ubicacidon si estos
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defectos son causas para desestimar el cordéon. Algunos ejemplos
de los defectos apreciados, se pueden ver en la figura 4.32.

Un segundo paso para los cordones que han superado el primer
paso es tomar imagenes de la seccidon transversal del cordén y
tomar detalles de la zona superior, intermedia inferior de la
seccién transversal del corddén; como se puede observar en la
figura 4.33 la zona superior corresponde al cordén, la intermedia a
zona del corddn y del material base fundido y la inferior a zona del
material base fundido. Con esta metodologia se pretende
encontrar las microestructuras caracteristicas.

Un tercer paso en el estudio es tomar imagenes en microscopia
electronica de las microestructuras caracteristicas encontradas en
el estudio de microscopia Optica. En este estudio es importante
tomar imagenes con electrones retrodispersados, para saber
aproximadamente la distribucion de boro.

Figura 4.32 Defectos principales observados. a) ausencia de
recubrimiento. b) y d) agrietamiento. ¢) porosidad.
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Figura 4.33 Zonas elegidas para el estudio microestructural de la seccidén
transversal del cordon.

e Propiedades de dureza de los cordones

Analogo al barrido realizado a la seccién transversal de cordén
desde la parte superior a la inferior, en el caso microestructural.
Se realiza un barrido de dureza en la escala de microdureza
Vickers con cargas de 200 gramos y haciendo indentaciones cada
100 micras. El equipo empleado para realizar estas pruebas es el
microdurometro marca Mitsuzawa MHT2, figura 4.34.

Figura 4.34 Microdurometro MHT2.
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Figura 4.35 Barrido de microdureza cordén 16 40% Ti 5g/min.

Al relacionar las microestructuras encontradas con los valores de
microdureza se llega a la conclusidon que existen estructuras de
tamafio muy pequefio, para las cuales la caracterizacion mediante
la técnica de microdureza Vickers no es lo suficientemente
sensible, por lo que se realiza también barridos de
Nanoindentacion. El equipo empleado es un Nanoidentador G200
MTS con una punta de diamante Bercovich, figura 4.36.

Nano Indenter* G200

Figura 4.36 Nanoindentador G2000 MTS.
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El indentador penetra la superficie del espécimen bajo una
velocidad de control, en nuestro caso, de desplazamiento y la
correspondiente variaciéon de la fuerza como funcidon del
desplazamiento es continuamente registrada tanto en la carga
como en la descarga, figura 4.37 a). En la figura 4.37 b) se
observa la imagen de la huella de nanoidentacién.

Load On Sample (mn)
200 B =

180 a)

200 400 s00 800 1000 1200
Displacement into Surface (nm)

Figura 4.37 a) Curva de carga para la prueba de nanoindentacion b)
imagen de una huella de nanoindentacion realizada a 1000nm, su tamano
aproximado es de 4 micras.

El proceso causa tanto deformacion plastica como eldstica. La
pendiente de la curva incrementa con la profundidad de
indentacién a causa de que el indentador hace cada vez mayor
contacto con el material durante la indentacion. La dureza del
material se puede encontrar como la division de la fuerza de
indentacién por el drea de contacto en cada punto a lo largo de la
curva de carga. Esto permite una medida de dureza como funcién
de la profundidad de la indentacion.

Segun investigaciones realizadas de caracterizacién de compuestos
de boro y titanio [3]. La geometria de estos compuestos es de
agujas finas, de 200 nm de diametro y 15 ym de longitud, placas
de 1ym x 3 um y 15 um de longitud, y agujas gruesas de 3 um de
didmetro y 50 pm de longitud. Por tanto, conociendo las
dimensiones de los compuestos esperados y analizando los
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tamanos de las huellas de nanoindentaciéon, mediante el empleo
del microscopio electrénico de barrido, se llega a la conclusion de
elegir como profundidad para el andlisis 1000 nm, en el caso de
encontrar los compuestos de menor dimensién, se tomaran los
valores entre 225 y 175 nandmetros, para tratar de evitar el
efecto de la matriz de Ti en el valor promedio de la nanodureza.

En la figura 4.38 se observa el perfil de nanoindentacion realizado
en el cordén y la grafica de nanoindentacién, de dureza contra
profundidad dentro de la muestra.

Al relacionar la microestructura con los valores de nanoindentacién
se encuentra que existe una gran diferencia en los valores
encontrados para huellas consecutivas en el barrido, a una
distancia de 50 micras una de la otra. Por lo tanto, se realiza una
matriz de nanoindentacién, de 50 X 100 micras, de 5 columnas por
10 filas. Mediante esta matriz se podra diferenciar mejor la dureza
de cada compuesto.

Hardness (GPa)
2O

~ —— 1
el 3
14 v
o | 4
P A N AR S g
10 P‘ bt - ;
8 By — 9
i =3 D S S 10
: 12
[13]

Displacement Into Surface (nm)

Figura 4.38 Ejemplo de un perfil de Nanoindentacion, la grafica muestra la
variacién de la dureza con la profundidad de penetracion.
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Una forma de caracterizar por composicion de tipo comparativo es
realizar analisis de WDS (wavelength dispersive spectrometry). El
procedimiento se lleva a cabo en el microscopio electronico de
barrido y la preparacién de las probetas se hace de la manera
usual con el recubrimiento de oro, inicialmente se hace una
calibracién del boro mediante el empleo de un patrén de alta
pureza, en este caso una aleacion de Lantano-Boro. Se ha
realizado el procedimiento a 20KV y 30mm de la muestra.

Tras el andlisis de la relacion de la microestructura con las
propiedades mecanicas de dureza, en la seccion transversal del
corddn, el analisis de WDS se realiza igualmente haciendo un
barrido desde la zona superior del cordon hasta la zona de la ZAC.
Mediante este procedimiento se establece la distribuciéon de boro
en el corddn y la difusion de este elemento en la ZAC.

Al encontrar compuestos de boro distribuidos en la matriz de
titanio y establecer que su abundancia se modifica dependiendo
del corddén analizado, se relaciona la abundancia de estos
compuesto en la parte central del cordén con los parametros del
proceso. Esta relacién se establece al tomar imagenes en el
microscopio electrénico de barrido, empleando electrones
retrodispersado, y aprovechando la gama de niveles de gris, que
se presenta entre los compuestos de boro y el Ti, se determina el
% de area ocupada por los compuestos, en la imagen del material
tomada a 1000 X. Este porcentaje se calcula con ayuda del
software de manejo de imagenes, que tiene el microscopio
electrénico de barrido.

4.3 Realizacion y caracterizacion de los recubrimientos

Una vez se selecciona qué cordones cumplen con las
caracteristicas apropiadas en aspecto y propiedades, se procede a
fabricar los recubrimientos con los pardmetros de proceso que ha
suministrado un buen corddn. Sin embargo, se debe tener en
cuenta que, aunque un cordon individual haya sido aceptado, no
implica necesariamente que el recubrimiento cumpla con las
caracteristicas deseadas, esto principalmente por los cambios
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térmicos que se producen en el recubrimiento que no tienen los
cordones.

4.3.1 Realizacion de los recubrimientos

Al realizar los recubrimiento se observa una gran deformacién en
la ldmina, por efecto del aumento de temperatura, aunque la placa
refrigeradora extrae parte del calor generado, el efecto continuo
del laser no permite equilibrar la temperatura. Por lo tanto se
realizan so6lo dos recubrimientos por placa. La fabricaciéon de un
recubrimiento se puede ver en la figura 4.39.

Figura 4.39 Imagen del laser en la fabricacion de un recubrimiento.
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Figura 4.40 Imagen de la plantilla de recubrimientos con indicacion de los
cortes a realizar.

4.3.2 Caracterizacion de los recubrimientos

Los recubrimientos se cortan, en la tronzadora, en secciones de 35
por 35 milimetros quedando un area atil de 30 x 30 mm, en la

figura 4.40 se muestran los cortes realizados para hacer el proceso
de embutido.
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Para el proceso de embutido, los dos trozos cortados del
recubrimiento, se colocan enfrentados, para prevenir
deformaciones en su contorno.

La preparacion metalografica de los recubrimientos es la misma
gue para los cordones, descrita en la seccién 4.1.1.

Figura 4.41 Montaje de recubrimientos en metacrilato

Para el analisis geométrico, se observa el recubrimiento a bajos
aumentos, 10X y 20X, tomando las imagenes correspondientes,
con la ayuda de estas imagenes se establece, inicialmente, el
limite entre el metal base y el recubrimiento, como se observa en
la figura 4.42. Una vez determinado este limite, se toman las
dimensiones de las alturas en los primeros cordones para
establecer una posible relacién entre ellas y se dimensionan las
areas tanto del recubrimiento como del material fundido.

e

Area reruhrlmlpnto

T2 &_’ﬁ%—‘—% 'P\ "“';

Figura 4.42 Imagen del los parametros geométricos del recubrimiento
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Una vez ya tenemos caracterizado el recubrimiento en su
geometria, se ha procedido a realizar el estudio microestructural,
mediante microscopia Optica y electronica, en varios cordones del
recubrimiento y en sus zonas intermedias asi: en la zona superior
intermedia e inferior del primer corddn, en la zona inferior del
tercer cordon, y en las zonas intermedias entre el primero y el
segundo, y entre el segundo y tercero.

Como un siguiente paso se toman barridos de microdureza en la
parte central de los tres primeros cordones para establecer si hay
variacién de propiedades entre cordones. En la figura 4.43 se
observa un barrido horizontal tomado en la zona del corddn cada
250 micras y un barrido vertical con huellas cada 100 micras.

Figura 4.43 Imagen devlb; [;)érflleé de n'iicrodufeivertical y horizontal.

Posteriormente, se realiza barridos de nanoindentaciéon en un
corddén y en una zona intermedia entre cordones y se realiza una
prueba de WDS en la seccién del cordén, haciendo un barrido de la
parte superior, intermedia e inferior. Adicionalmente, en la zona
intermedia entre los cordones y finalmente en la zona de la ZAC.

Terminadas estas pruebas, es necesario, la identificacién de las
fases presentes en el recubrimiento. Por tanto se realiza pruebas
de composicion de fase mediante difraccion de rayos x.

Se compara dos recubrimientos a 5.6 y 9 kJ/ cm? para observar el
efecto de la irradiancia sobre la formacién y abundancia de las
fases. Se compara dos recubrimientos con diferente material base,
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para ver la influencia de los elementos de aleacion. Y se compara
recubrimientos con diferentes porcentajes de TiB, para ver la
influencia de este compuesto en la presencia de fases de Ti y B.

Adicionalmente, como se ha realizado en la metodologia seguida,
al hacer barridos en la seccién transversal del cordon para
obtener informacion sobre posibles variaciones. Para el caso de
difraccion, se realiza analisis inicial al recubrimiento,
posteriormente quitamos 100 micras del recubrimiento, en su
superficie, y se hace nuevamente difraccién, tras esto se comparan
los difractogramas. Para analizar en diferentes alturas en la
seccion del corddon se quita material, a 100, 200 y 500 micras,
medido desde la superficie inicial, figura 4.47.

Para realizar las pruebas de difraccion es necesario tener una
superficie plana. Por tanto, es necesario realizar el rectificado del
recubrimiento.

El Proceso de Rectificado se realiza en el equipo SAIM E-4, figura
4.44, mediante una muela de alimina, de espesor 10 mm. El
montaje consiste en colocar sobre el plato magnético una mordaza
y en ella posicionar la seccién de recubrimiento. El recorrido se
debe hacer con la rotacién de la muela en sentido perpendicular a
los cordones, es importante verificar la planitud del recubrimiento,
para lo que se emplea un nivel, y el estado paralelo entre
superficie de la muela de esmeril y la superficie de la probeta, lo
que se realiza mediante el tallado de la muela con un soporte de
diamante colocado directamente sobre el plato magnético.

El montaje no debe moverse hasta terminar el proceso.
Tedricamente mediante el proceso de rectificado mediante esmeril
de tienen rugosidades de 0,2 a 0,8 micras, en nuestro caso la
rugosidad obtenida es de 0,58 micras
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e de los

Figura 4.44 Imagen del equipo para rectificado con el montaj
recubrimientos

Figura 4.45 Imagen de recubrimientos y su seccion transversal a) antes
del rectificado (original) y b) después del rectificado
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En la figura 4.45 se observa la probeta y el perfil del recubrimiento
antes y después del proceso de rectificado, Una vez rectificada la
muestra, se corta una seccién de 30 x 14 mm, que es el tamafo
adecuado para el porta muestras del difractdmetro, figura 4.46.

Lo 19 14

Espacio
14 I p |
| Analisis |
i
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|

Figura 4.46 Imagen del portamuestras del difractometro y sobrepuesta, la
probeta a analizar.

Tras realizar el primer difractograma, con la seccién completa, se
rectifica nuevamente, con una profundidad de 100 micra y se
vuelve a analizar en el difractometro, se realiza la misma
secuencia quitando después otras 100 micras y por ultimo 300
micras, figura 4.47.

-100 pm -200 um -500 um

-~

Figura 4.47 Secuencia de pasos en la difraccién

Considerando que la difraccion es un fendmeno en volumen y
afecta a gran cantidad de material, al final los resultados que
tenemos son difractogramas a diferentes profundidades, donde se
identifican los picos caracteristicos de los compuestos presentes.
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En el proceso de caracterizacién de los constituyentes del
recubrimiento aun habia preguntas a resolver sobre tamafio de
grano, orientaciones preferentes y encontrar alguna forma de
contrastar los resultados de los difractogramas, por tanto se ha
realizado la prueba de EBSD.

La técnica de EBSD (difraccion de electrones retrodispersados)
emplea un haz de electrones que interactlia con la muestra
barriendo una zona determinada, el haz es dispersado
ineladsticamente en todas las direcciones vy, los electrones
dispersados siguiendo la ley de Bragg formaran un cono que sera
registrado en una pantalla fluorescente en forma de bandas o
pares de lineas paralelas figura 4.48 a). Estas lineas paralelas
conocidas como lineas de Kikuchi, formaran un patrén
caracteristico de la estructura y la orientacion cristalina, de la
region en la muestra desde donde se genera. El patron puede ser
indexado para relacionar las bandas con los planos especificos y
las direcciones del cristal, ya que cada par de lineas, representa un
plano en el cristal, siendo el espaciamiento entre pares de lineas
inversamente proporcional a la distancia interplanar, mientras que
los puntos de interseccion de estas, representan cada uno una
direccién cristalografica.

Figura 4.48 a) Patron de difraccion de electrones retrodispersados (EBSD)
b) Camara de SEM mostrando la disposicidn de la muestra y la pantalla de
fosforo, (Oxford Instruments)
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Esta técnica puede ser utilizada para medir la morfologia de los
granos, la orientacién cristalina preferencial o textura del material
y las desorientaciones de los limites de grano.

Para esta prueba el material debe ser procesado de tal forma que
su superficie sufra la minima deformacion y ademas no debe
guedar en la superficie ningun residuo o particula y debe tener un
espesor de aproximadamente 1 mm.

El primer paso es cortar la seccién de 1 mm de espesor, esto se ha
realizado en la cortadora Secotom 1-5 de Struers, cuya imagen se
ve en la figura 4.49, posterior a esto se ha embutido en
metacrilato y se ha realizado el procedimiento de preparacion
metalografica del apartado 4.1.1, solo se han cambiado dos
aspectos, la fuerza aplicada sobre las probetas se disminuyo a la
mitad y el tiempo se llevo al maximo de 10 minutos. Esta ultima
considerando, que el Ti tiende a formar deformacion mecanica.

Al final la probeta se saca del metacrilato y se monta en un
soporte orientado a 709, en la camara del microscopio electrénico
de barrido, figura 4.48 b)

Figura 4.49 Iagen del la cortadora Secotom 1-5 de Struers
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o Estudio exploratorio de desgaste para los recubrimientos

Como paso final del desarrollo se realizaron algunas pruebas
exploratorias sobre desgaste en el material de recubrimiento.

Estas pruebas se realizaron en el Ti, Ti6Al4V y en el recubrimiento
40% de TiB, en sustrato de Ti, con potencia de 1000W y velocidad
de 12mm/s, se eligié este material por tener casi en su totalidad
estructura eutéctica en el recubrimiento.

-

Figura 4.50 Imagen del Tribémetro MT 4002.

La probeta para el ensayo es de 14 X 30 mm, esta probeta ha sido
rectificada, de acuerdo al procedimiento de la figura 4.44, con un
valor final de R,= 0.68 pm. El equipo empleado es un tribédmetro
microtest MT 4002, figura 4.50.

118



Desarrollo Experimental

Se empled un pin cilindrico de 6 mm de didmetro de Ti6Al4V, con
una dureza de 350 HV. El recorrido del ensayo es de 1000 metros,
se aplica una carga de 5N y se realiza en seco.

Se ha comparado los coeficientes de friccidon y las perdidas en

volumen. El proceso de pesaje se realiza tanto para el pin como
para la probeta, antes y después del ensayo.
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5. RESULTADOS

En este capitulo se presentan los resultados de la investigacion: Se
ha intentado mantener el mismo orden de los capitulos de
planeacion y desarrollo.

5.1 Obtencion del material de recubrimiento

Mediante la técnica de aleado mecanico se resolvid de forma
adecuada nuestro objetivo que es garantizar unos polvos de
partida con la suficiente homogeneidad en composicion y tamafo
de particula.

Una vez determinada la morfologia y composicion de los polvos de
partida, descrita en el capitulo de desarrollo, se presenta aqui la
metodologia seguida para la obtencién de los polvos de
recubrimiento mediante aleado mecanico, cabe recordar que esta
metodologia se ha descrito en detalle para la aleacion de Ti + 40%
de TiB,, informacion adicional sobre el proceso de transformacion
de las particulas en imagenes se encuentran en los anexos A y B.

5.1.1 Morfologia del material de recubrimiento
Los polvos aleados mecanicamente a 125 rpm y tiempos de 30,
60, 90 y 120 minutos se ven en la figura 5.1, el titanio se
fragmentd y su tamano es menor al original, al ver los contrastes
de intensidad, mediante electrones retrodispersados, que nos
permite identificar los tonos mas claros del boro y los mas oscuros
del titanio, Se observa una distribucion muy poco homogénea

121



Resultados

[ 50um |

|

[ 50um |

E

Figura 5.1 Micrografia SEM mostrando la morfologia del polvo de Ti + 40%
de Ti B, a 125 rpm a diferentes tiempos a) 30 min, b) 60 min, c) 90 min y
d) 120 min
Los polvos realizados a 150 rpm se observan en la figura 5.2, hay
unién entre las particulas de Ti y TiB,. En su forma ya es claro que
a medida que aumentamos el tiempo aumenta el tamafo de las
particulas, es decir que ya la energia de proceso ademas de
romper las particulas es capaz de coalescerlas. Sin embargo aun el

tamano de particula es inferior al requerido.

Figura 5.2 Micrografia SEM mostrando la morfologia del polvo de Ti + 40%
de TiB, a 150 rpm a diferentes tiempos a) 60 min, b) 120 min y c) 240
min
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Los polvos realizados a 175 rpm se observan en la figura 5.3. En
este caso se observan particulas de mayor tamafio, pero a la vez
hay particulas muy pequefias ricas en boro que quedan sueltas, ya
es clara la formacién de las particulas grandes como aleacion, pues
se observan las dos tonalidades de gris en la superficie. En el caso
de 175 rpm y 6 horas se ve un tamafio de particula mas adecuado.

Figura 5.3 Micrografia SEM mostrando la morfologia del polvo de Ti +
40% de Ti B, a 175 rpm a diferentes tiempos a) 120 min, b) 240 min y ¢)

360 min

Una vez se han determinado las condiciones mas adecuadas de
revoluciones y tiempos para tener particulas obtenidas por aleado
mecanico con tamano superior a 53 micras, se realiza analisis de
granulometria para verificar los tamafios medios de particula.

El analisis de granulometria se realiza para el proceso a 175 rpm a
tiempos de 1, 2, 4, 6, 8 y 12 horas. Los diagramas de
granulometria se pueden observar en el anexo A, en ellos se puede
observar: para el material tras una hora se molienda, una gran
dispersion de tamafio de las particulas, hay tamafios de particula
desde una micra hasta 100 micras, aproximadamente, con un
mayor porcentaje en volumen de 5 a 80 micras, figura Al a), para
2 horas de molienda se aprecia un aumento en volumen de las
particulas con 30 micras aprox. pero se ve como el 50% de
volumen esta formado por particulas con tamafo inferior a 15
micras aproximadamente, figura Al b). En la figura Al c) se
observa que la granulometria de las particulas, luego de 4 horas
de molienda, es mas uniforme que a 1 y 2 horas y el tamafo
promedio ha aumentado.

123



Resultados

En la figura A2 a), la granulometria de las particulas tras de 6
horas de molienda es la mas uniforme, ademas con el tamafo
promedio mayor. En las figuras A2 b) y c) que representan los
tiempos de molienda de 8 y 12 horas respectivamente, se ve como
aumenta la dispersién de las particulas, y reaparecen particulas de
tamafio pequefio disminuyendo el tamafio promedio, en estos
casos es mas representativo el fendomeno de fractura que el de
coalescencia de la particulas, a mayor tiempo menos homogéneo.

En la figura 5.4 Se puede ver como efectivamente en el tiempo de
6 horas se tiene el mayor volumen de particulas con tamafio
superior a 53 micras. Como complemento a la figura anterior se
tiene la figura 5.5 que muestra que para un tiempo de 6 horas se
tiene un tamafo promedio de particula mayor a 50 micras, es
decir que aunque solo el 30% del volumen es superior a 53 micras
hay por lo menos un 20% adicional con dimensiones muy
cercanas.

Variacion del Volumende particulas presentes en la
muestra con tamafo mayor a 53 micras en funcion del
tiempo de molienda para Ti + 40% de TiB,
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Figura 5.4 Variacion del volumen de particula con tamafio superior a 53
micras para diferentes tiempos de molienda
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Variacion del diametro medio de particula en funcion
del tiempo de molienda para Ti + 40% de TiB,
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Figura 5.5 Variacidon de tamafio de particula en funcién del tiempo de
molienda.

5.1.2 Composiciéon del material de recubrimiento

Tras realizar el analisis de tamafio de particula, granulometria y
concluir con la obtencién de los parametros de la molienda para el
material de recubrimiento se continua con un ensayo de difraccion
de rayos X.

En la figura 5.6, se puede observar la posicién, la intensidad y
amplitud de los picos caracteristicas de la aleacion mecanica de los
polvos de Ti + 40% TiB,, con 175 rpm a 2, 4 y 6 horas. Se
observa que practicamente no hay cambio alguno.
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Polvo de Ti + 40% TiB,
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Figura 5.6 Difractograma de la mezcla de polvo de Ti + 40% de Ti B, a
175 rpmy 2,4y 6 horas

Mediante pruebas de espectrometria realizadas en el centro
tecnoldgico AIMME se establece que la muestra de polvo tras del
proceso de molienda a 175 rpm y 6 horas contiene un 0,97% de
oxigeno, el cual, se puede pensar que procede en parte de la
oxidacion del polvo y otra parte de la zirconia empleada para
recubrir la jarra. El contenido de boro es de 10,82% en peso que
es equivalente a modificar la composicion inicial de 40 % de TiB, a
tener 34,6% de TiB,,

El % de boro es un poco menor, posiblemente por ser éste de
mucha menor granulometria que el Ti, y por tanto, es mas facil
que se presenten pérdidas.

5.2 Caracterizacion de los cordones

Los resultados de caracterizacién de los cordones empieza por la
caracterizacion de tipo geométrico, luego el analisis
microestructural y por ultimo las pruebas de dureza con la
medicién de microdureza y el estudio de nanoindentacidon. Este
analisis se realiza en el sustrato de Ti; sin polvo, con polvo de Ti
Unicamente y con polvo de Ti y TiB, (20, 40 y 60%). Para el caso
de 20% de TiB, se hard ademas con el sustrato de Ti6Al4V.
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5.2.1 Efecto del laser en el sustrato de Ti

Como se aprecia en la Figura 5.7, el efecto térmico del laser en el
material base es muy importante, observdndose un aumento del
tamafio de grano y una orientacion concéntrica al centro del haz
incidente; sin embargo, no se observan cambios a estructuras
fuera de equilibrio por el efecto del salto térmico, pero si hay un
cambio en el valor de dureza del estado inicial de 130 a 170 HV.
Esto se puede ver en las tablas de los perfiles de dureza en la ZAC
(Zona afectada por el calor).

Figura 5.7 Efecto del laser en el Ti con las condiciones del cordén 16
(800W y 12 mm/s)

En el procedimiento se empieza por el estudio geométrico de la
influencia del laser sin la presencia del polvo sobre el sustrato de
Ti Grado 2, los valores se reportan en la tabla 5.1. La tabla
muestra la variacion de los valores de ancho y alto de la zona
afectada por el calor (ZAC), es importante tener en cuenta la
interaccidn de las variables de entrada de potencia y velocidad, por
esto se presentan en la tabla.

Los parametros geométricos de ancho y altura corresponden a los
patrones presentados en la seccion 4.2.2 del desarrollo
experimental.
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Tabla 5.1 Relacién de parametros del laser con la geometria de la ZAC, sin
polvo y sobre sustrato de Ti.

Cordén P v Wz Hz P/D? P/VD
No (W) (mm/s) (um) (um) (kw/em?)  (k/cm?)
1 500 5 3233 1130 12.5 5.00
2 600 5 3500 1502 15 6.00
3 700 5 3907 1590 17.5 7.00
4 800 5 4074 1843 20 8.00
5 900 5 4324 2028 22.5 9.00
6 1000 5 4851 2667 25 10.00
7 500 8 3741 1250 12.5 3.13
8 600 8 3139 1129 15 3.75
9 700 8 3291 1321 17.5 4.38
10 800 8 3352 1364 20 5.00
11 900 8 3490 1370 22.5 5.63
12 1000 8 3788 1634 25 6.25
13 500 12 2771 813 12.5 2.08
14 600 12 2982 964 15 2.50
15 700 12 3038 1117 17.5 2.92
16 800 12 3159 1295 20 3.33
17 900 12 3380 1290 22.5 3.75
18 1000 12 3769 1443 25 4.17

5.2.2. Efecto del laser en el conjunto de sustrato de Ti
y aporte de polvos de Ti sin boro.

Teniendo en cuenta que en la investigacion se trabaja con

diferentes porcentajes de diboruro de Titanio, se empieza por
analizar el aporte de Ti con 0% de boro.
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Cordones de polvo de Ti sobre Ti
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Potencia (W)
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Figura 5.8 Efecto de los parametros del laser, sobre el ancho y el alto de
la zona transversal del cordon.

En cuanto a la apariencia de los cordones de Ti sobre Ti en general
se puede afirmar que todos forman cordones con una buena unién
metallrgica casi exentos de poros y grietas.

Es importante recordar que lo que se considera el area transversal
del material incluye la zona del cordén y la zona del material
fundido o zona de dilucién. Y se puede afirmar en general que la

seccién transversal del cordéon aumenta al aumentar la potencia,
figura 5.8.
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Tabla 5.2 Relacion de parametros del laser con la geometria del corddn,

con polvo de Ti sobre sustrato de Ti, con flujo de 3 gramos / minuto

P/VD
Ne VF\’I mr\;/s xvnﬁ ;Ijrf'l :jvr:l :J-lr% \:Jvrr: I::: EneDr.gia ‘50 090 g//:r/1 We/He
kJ/cm?
1 500 5 3302 1128 1929 477 809 130 5.00 8.7 36.1 10.0 4.0
2 600 5 3304 1330 2104 578 1378 385 6.00 20.5 51.0 10.0 3.6
3 700 5 3916 1669 2614 468 1559 596 7.00 39.4 37.0 10.0 5.6
4 800 5 3780 1798 2405 459 1871 761 8.00 46.7 39.8 10.0 5.2
5 900 5 4412 2083 2505 458 2147 937 9.00 57.7 37.4 10.0 5.5
6 1000 5 4689 2275 2625 569 2267 1082 10.00 58.7 54.8 10.0 4.6
7 500 8 3147 1170 2122 323 1318 171 3.13 15.2 42.1 6.3 6.6
8 600 8 3321 1340 2079 323 1432 300 3.75 29.8 38.2 6.3 3.7
9 700 8 3421 1462 2143 318 1707 494 4.38 47.1 44.8 6.3 6.6
10 800 8 3487 1733 2208 340 1855 576 5.00 58.2 47.6 6.3 6.8
11 900 8 3514 1882 2480 349 2088 777 5.63 60.2 59.0 6.3 7.8
12 1000 8 4249 1843 2286 350 2130 824 6.25 66.8 44.1 6.3 6.7
13 500 12 2986 1135 1804 201 1407 96 2.08 3.5 29.8 4.2 5.2
14 600 12 3077 1104 1874 161 1600 276 2.50 25.5 16.8 4.2 5.4
15 700 12 3093 1244 1976 188 1618 380 292 515 26.3 4.2 9.8
16 800 12 3157 1222 2090 244 1546 472 3.33 57.6 47.5 4.2 13.
17 900 12 3670 1414 2295 231 1791 651 3.75 66.8 37.4 4.2 12.2
18 1000 12 3853 1428 2254 296 1987 708 4.17 67.4 63.8 4.2 9.2
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Tabla 5.3 Relacion de parametros del ldser con la geometria del corddn,
con polvo de Ti sobre sustrato de Ti con flujo de 5 g/min

P/VD
NO P \Y Wz Hz Wc Hc Wm Hm D.' D n F/V Wc/
W mm/s pm um um pm pm pum  Energia % % g/m Hc
kl/cm?

1 500 5 2986 1057 1987 824 1987 1 500 0.6 42.9 10.0 4.0
2 600 5 3347 1487 1855 799 1128 298 6.00 10.4 39.3 10.0 3.6
3 700 5 3817 1766 2525 775 1561 496  7.00 22.2 35.4 10.0 5.6
4 800 5 3879 1897 2346 758 1934 719 8.00 37.6 36.7 10.0 5.2
5 900 5 4515 2654 2655 832 2093 926 9.00 41.6 48.5 10.0 5.5
6 1000 5 4872 2384 2508 869 1992 964 10.00 45.0 50.2 10.0 4.6
7 500 8 3163 1447 1861 469 619 88  3.13 1.4 299 6.3 6.6
8 600 8 3233 1403 2000 491 1175 289 3.75 16.6 42.8 6.3 3.7
9 700 8 2178 1409 2215 531 1566 416 4.38 28.4 41.2 6.3 6.6
10 800 8 3402 1523 2159 477 1645 579 500 38.8 34.3 6.3 6.8
11 900 8 3683 1832 2309 580 1906 720 5.63 51.1 51.0 6.3 7.8
12 1000 8 4094 2122 2449 533 2094 822 6.25 52.4 423 6.3 6.7
13 500 12 2335 827 1748 326 1748 1 2.08 2.3 27.9 42 5.2
14 600 12 2959 1057 1871 285 1068 223 2.50 25.9 29.6 4.2 5.4
15 700 12 3076 1102 1877 403 1241 298 2.92 33.3 48.0 4.2 9.8
16 800 12 3238 1148 2004 366 1549 441 3.33 46.0 39.7 4.2 13.
17 900 12 3416 1436 2278 342 1853 641 3.75 56.5 34.0 4.2 12.
18 1000 12 3954 1779 2324 380 1926 685 4.17 61.7 422 4.2 9.2

e Microestructura de los cordones de polvo de Ti sobre Ti
Tras el anadlisis geométrico se sigue con el analisis

microestructural, en la figura 5.9 se puede observar la imagen del
cordén 14 ( 600W, 12 mm/s y 3 g/min), donde puede verse como
el bafio creado por el laser al fundir el material solidifica hacia la
parte interna de la chapa de titanio, fendmeno que se presenta en
todos los cordones a mayor o menor escala, a pesar de ser los dos
materiales Ti el material solidificado tiene una estructura muy fina
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mientras que en la ZAC( zona afectada por el calor) el grano es de
mucho mayor tamafio.

Figura 5.9 Imagen del cordén de polvo de Ti sobre TiG2 obtenido con
potencia de 600W, 12 mm/s y 3g/min, zona de dilucidén (ZD), zona de
martensita (ZM), zona afectada por el calor (ZAC). Y Zona de
Recubrimiento (R) (Sombreado amarillo)

Como una muestra de las microestructuras encontradas se
observa en la figura 5.10 a) una estructura de Ti en fase a (alfa)
con granos de forma alargada y en el limite entre el material
fundido y el material base una estructura de martensita de Ti (alfa
prima), en b) se muestra una zona mas interna del cordén donde
se ven mas claramente los granos de fase alfa alargados y se ven
algunos granos mas equiaxiales, en d) se observa una estructura
de a Widmannstatten (alfa acicular), y nuevamente martensita de
Ti en el limite del corddn, Estructuras que corresponden a las
presentadas en la seccién 2.1.2 del panorama cientifico.
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Figura 5.10 Microestructuras tipicas encontrada a) Ti alfa y martensita, b)
Ti alfa c) Widmannstatten y martensita y d) Widmannstatten

5.2.3 Efecto del laser sobre el conjunto de sustrato de
Ti y aporte de polvos de Ti + 60 % de TiB,

Para analizar los recubrimientos con adicion de TiB, al Ti en el
polvo para el recubrimiento, se empieza con el 60%de TiB, luego
el 40% de TiB, y al final el 20% de TiB,.

Siguiendo la metodologia establecida lo primero es observar que
los recubrimientos no se han formado, solo muy pocos presentan
algo de altura sobre el material base, figura 5.11.

Para El polvo de 60% de TiB, sobre Ti los cordones que se
formaron tiene una apariencia céncava, de alta porosidad y muy
poca altura sobre el nivel del material base, esto se puede ver en
la figura 5.12 y en las tablas 5.4 y 5.5, se observa como la
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mayoria no constituyen un recubrimiento y para los restantes, su
altura casi no supera las 100 micras.

Recubrimientosde Ti +60% TiB2 con sustrato de Ti

1000

900

800

700

Potencia (W)

600

500

400

F/V (g/m)

[ Flujode 5g /min "~ "1 Flujode 3g/min

Figura 5.11 Efecto de los parametros del laser, sobre el ancho y el alto de
la zona transversal del corddn de Ti +60% de TiB,.

500um

Figura 5.12 Cordén 18 de Ti + 60% de TiB, con 3 g/min
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Tabla 5.4 Relacién de parametros del laser con la geometria del corddn
con polvo de 60% de TiB, + Ti sobre sustrato de Ti, flujo de 3 g/min.

o bV WeooHWe o Heowmo . Enorgia We/He
(k3/cm2)
1 500 5 3788 1480 2494 1 2053 550 5.0 -
2 600 5 3926 1806 2694 1 2406 646 6.0 -
3 700 5 4490 2102 2834 1 2571 711 7.0 -
4 800 5 4630 2491 3015 1 2655 851 8.0 -
5 900 5 5232 3129 3242 1 2720 1034 9.0 -
6 1000 5 5352 3160 3208 1 3008 1108 10.0 -
7 500 8 3277 1443 2282 1 1952 438 3.1 -
8 600 8 3580 1391 2343 1 2343 456 3.8 -
9 700 8 3609 1491 2514 1 2341 491 4.4 -
10 800 8 3786 1514 2612 1 2177 560 5.0 -
11 900 8 3870 1661 2682 70 2325 609 5.6 38.3
12 1000 8 4100 1900 2843 79 2603 665 6.3 36.0
13 500 12 2681 895 1895 40 1743 250 2.1 47.4
14 600 12 2559 1069 2030 1 1826 36 2.5 -
15 700 12 3169 1106 2220 61 1973 369 2.9 36.4
16 800 12 3338 1243 2206 82 1940 423 3.3 26.9
17 900 12 3367 1507 2417 104 2417 478 3.8 23.2
18 1000 12 3813 1673 2678 105 2305 536 4.2 25.5

Aunque estos cordones no tiene las caracteristicas geométricas
adecuadas se realizaron algunos barridos de dureza que muestran
gran dispersion de los valores de dureza desde 700 a 1800 HV. En
la figura C.1 (anexo C), se observa la interfase entre la zona de
difusion (ZD) vy la zona afectada por el calor (ZAQ),
adicionalmente, la figura 5.13 muestra que el recubrimiento tiene
caracteristicas fragiles, ya que las huellas realizadas presentan
agrietamiento.
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Tabla 5.5 Relacion de parametros del laser con la geometria del cordédn,
con polvo de 60% de TiB, + Ti sobre sustrato de Ti, con flujo de 5 g/min

P/VD

NoO P \% Wz Hz Wc Hc Wm Hm D. Energia Wc/Hc
(W) mm/s pm pm pm pm HM o HM g em?)

1 500 5 3446 1283 2387 39 2019 460 5.00 61.2

W
N
o
o

5 4223 2045 2895 1 2545 670 7.00

4.}
O
o
o

5 4806 2342 3221 1 2615 858 9.00

N
wu
o
o

8 3197 1347 2283 1 2029 443 3.13

©
N
o
o

8 3667 1695 2616 1 2233 444 4.38

[y
[
(o}
o
o

8 3946 1787 2711 1 2503 643 5.63

[y
w
w
o
o

12 2951 1043 1981 1 1981 304 2.08

-
u
~N
o
o

12 3632 1387 2515 74 1914 409 2.92

w
N
o

[y
N
O
o
o

12 3605 1577 2582 1 2190 517

w
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a
1

Figura 5.13 Cordon 5 (900W y 5mm/s) de Ti +60% de TiB, con 5 g/min.
En la que se aprecia la fragilidad alrededor de la huella de microdureza
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5.2.4 Efecto del laser sobre el conjunto de sustrato de
Ti y aporte de polvos de Ti + 40 % de TiB,

Al disminuir el porcentaje de boro de 60% a 40% si se forman
cordones pero no en todos los casos y sus alturas aun no son
comparables a las de los cordones de Ti sélo.

e Geometria de los cordones de Ti + 40% TiB, sobre Ti

La variacion de los parametros del proceso nos permite obtener
cordones validos como se observa en la figura 5.14 a) donde se
ve, por ejemplo, que hay una gran zona de dilucién, caracteristica
encontrada en todos los cordones. La figura 5.14 b) es un ejemplo
de un cordédn donde no hay revestimiento, en los cordones
realizados a bajas velocidades y bajas potencias, (Cordones 1, 2, 3
y 4 para los dos flujos). En los cordones 7 y 8 para los dos flujos y
en 5 para el flujo de 5 g/min no se formaron cordones.

La seccidn transversal de los 36 cordones se puede observar en la
figura 5.15, donde se destacan mediante sombra los cordones
desestimados por no tener una forma adecuada.

Figura 5.14 a) Parametros geométricos del cordon (corddn 12) (1000W y
8mmy/s), b) corddn defectuoso (cordénl) (500W y 5mm/s), se senalan las
lineas de flujo de Marangony
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Cordones de Ti +40% de Ti B, sobre sustrato de Ti
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Figura 5.15 Efecto de los parametros del laser, sobre el ancho y el alto de
la zona transversal del corddn. En ella se sefiala las condiciones en las que
no se obtiene cordon.

A continuacién se muestran las tablas de los parametros
geométricos a 3 g/min y a 5 g/min. Por la forma de los cordones
en este caso el valor del ancho del corddn es igual al valor del
ancho del material fundido.
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Tabla 5.6 Relacion de parametros del ldser con la geometria del corddn,
con polvo de Ti + 40% TiB, sobre sustrato de Ti, con flujo de 3 g/min

No

© 00 N o u A W N =

e e Y = S A S
o N o uu A W N = O

P
(W)

500
600
700
800
900
1000
500
600
700
800
900
1000
500
600
700
800
900
1000

\%
mm/s

c 0 © © © o u»t1 uu uu vt »u u

e T
N NN ONNN

Wc
pm

2066
2341
2549
2349
2856
3105
1855
1911
2120
2173
2429
2538
1788
1729
2112
2216
2503
2620

Hc
um

245
213

90
45
140
246
113
72
90
87
99
91

Hm
pm

526
685
688
502
538
602
325
330
356
410
392
428
199
271
316
288
353
404

527
686
689
503
783
815
326
331
446
455
532
674

343
406
375
452
495

P/VD
D. ’
Energia
kJ/cm?
5.00
6.00
7.00
8.00
9.00
10.00
3.13
3.75
4.38
5.00
5.63
6.25
2.08
2.50
2.92
3.33
3.75
4.17

Dilucion
%

71.0
77.2

72.1
76.6
77.7
71.3
66.3
80.5
81.9
82.6
73.0
76.5

n
eficiencia

23.2
20.4

15.0
14.4
17.4
30.7
10.8
8.3
9.3
10.1
21.2
20.8

F/S  Wc/Hc
g/m

10. -
10. =
10. -
10. =
10. 11.7
10. 14.6
6.3 -
6.3 =
6.3 23.6
6.3 48.3
6.3 17.4
6.3 10.3
4.2 15.8
4.2 24.0
4.2 23.5
4.2 25.5
4.2 25.3
4.2 28.8
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Tabla 5.7 Relacion de parametros del ldser con la geometria del corddn,
con polvo de Ti sobre sustrato de Ti, con flujo de 5 g/min

v Wc Hc Hm H P/I;/.D Dilucién n F/S
No  P(W) mm/s um um um pm Energia % eficiencia g/m We/He
kJ/cm?

1 500 5 2739 1 736 737 5.00 = o 10. -
2 600 5 3075 1 817 818 6.00 - - 10. -
3 700 5 3212 1 709 710 7.00 = = 10. =
4 800 5 2356 1 583 584 8.00 - - 10. -
5 900 5 2629 1 879 880 9.00 = = 10. =
6 1000 5 2760 87 856 943 10.00 73.6 27.4 10. 31.7
7 500 8 1967 1 387 388 3.13 = o 6.3 =
8 600 8 2307 1 422 423 3.75 - - 6.3 -
9 700 8 2521 131 495 626 4.38 64.1 25.6 6.3 19.2
10 800 8 2390 182 456 638 5.00 57.1 34.2 6.3 13.1
11 900 8 2723 139 422 561 5.63 77.5 18.2 6.3 19.6
12 1000 8 2633 274 648 922 6.25 65.7 42.0 6.3 9.6
13 500 12 1506 109 140 249 2.08 56.8 11.7 4.2 13.8
14 600 12 1616 74 199 273 2.50 71.2 9.8 4.2 21.8
15 700 12 1708 40 313 353 2.92 82.5 8.6 4.2 42.7
16 800 12 2069 87 282 369 3.33 79.7 12.4 4.2 23.8
17 900 12 2308 57 352 409 3.75 88.0 8.8 4.2 40.5
18 1000 12 2469 87 391 478 4.17 80.4 18.9 4.2 28.4

En las tablas se le asighan los valores de 1 a las alturas de los
cordones socavados

e Microestructura de los cordones de polvo de Ti + 40 % de
TiB, sobre Ti

Después de desestimar los cordones 1, 2, 3, 4, 7 y 8, los demas
cordones los podemos analizar agrupados por similares
morfologias. Se puede establecer que los cordones 5 y 6
(velocidad de 5 mm/s) tienen wuna estructura de matriz
homogénea, figura 5.16 a). Sin embargo a mayores aumentos en
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el microscopio Optico se aprecian pequefas grietas, una matriz
continua y una fase dispersa en forma de agujas; figura 5.16 c)

Figura 5.16 Corddn 6 de Ti +40% TiB, sobre Ti a) Imagen general, b)
pequeia grieta, c) Imagen de agujas en la matriz

Un segundo grupo lo constituyen los cordones 9, 10, 11, 12
(velocidad de 8 mmy/s) en cuya microestructura hay una apariencia
general menos homogénea que el grupo anterior por la presencia
de unas areas mas oscuras principalmente ubicadas en la zona
superior del corddén, y se aprecia una combinaciéon entre la
estructura homogénea de 5 y 6, y una estructura similar a un
eutéctico.
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Figura 5.17 Corddén 12 (1000W y 8mm/s) de Ti +40% TiB, sobre Ti a)
imagen general, b) zona homogénea, c) eutéctico

Figura 5.18 Corddén 14 (600W y 12 mm/s) de Ti +40% TiB, sobre Ti a)

Imagen general, b) Imagenes de las areas oscuras dentro del corddn, c)

Detalle de dendritas cercanas a las areas oscuras y d) Detalle de agujas
cercanas a las areas oscuras
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El tercer grupo lo formarian los cordones del 13 al 18 (velocidad
de 12 mm/s) donde hay una mayor cantidad de zonas oscuras,
ademas se encuentran internamente en el corddn zonas
dendriticas y en la zona limite entre el corddon y el material base
estructuras columnares.

En la figura 5.18 b) se puede observar, a mayores aumentos,
como el corddn se ve libre de grietas y porosidades, se observa
una clara interfase entre la seccion transversal del cordén (que
incluye la zona de metal de sustrato fundido) y el material de
sustrato, interfase donde hay una estructura martensitica.

En la seccidén transversal del corddén, se diferencian varias zonas,
inicialmente dos, una de base o fondo que representa la matriz, de
color claro y otra que son unas areas oscuras, distribuidas de
forma mas o menos uniforme en la matriz, sobretodo en la parte
superior. Al detallar la interface entre estas dos zonas figura 5.18
c), se observa que es continua, sin cavidades poros o grietas y en
esta misma figura se ven tres zonas: una zona dendritica, otra
zona compuesta de una matriz continua (clara) y finas particulas
(algunas alargadas y otras mas esféricas) dispersas, y una zona
(oscura) con pequefios precipitados dentro de una matriz continua.
Cada una de las zonas muestra una adecuada interfase ya que
tampoco hay evidencia de poros o grietas.

Teniendo en cuenta que vya tenemos diferenciados
morfolégicamente los constituyentes del corddn es necesario
asociar su forma a sus propiedades para poder asi identificarlos.
Por tanto continuaremos con la realizacion de las pruebas de
dureza.

e Pruebas de dureza a los cordones de Ti + 40% TiB, sobre Ti

De un primer analisis de dureza se encuentra que hay gran
diferencia de dureza entre el material base, lo que hemos
determinado como la matriz y las zonas mas oscuras, figura 5.19,
de tal manera que en nuestra metodologia procedemos a realizar
perfiles de dureza a todos los cordones. Se separan las graficas
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para cada velocidad, es bueno recordando que los cordones de 1 a
6 estan realizados a una velocidad de 5 mmy/s, los cordones 7 a 12
a8 mm/sydell3al 18a 12 mm/s

Figura 5.19 Barrido de microdureza en el cordén 13 (500W y 12 mm/s)
para 40 % de TiB, sobre Ti

Se ha realizado dos tipos de pruebas de dureza, la de microdureza
y la de nanoindentacion.

v Microdureza

Los barridos de dureza se realizan de la superficie del cordon al
centro cada 50 micras, se resaltan adicionalmente los valores en
las zonas martensitica (ZM) (amarillo) y en la ZAC (azul). Como se
observa en la figura 5.9, en la zona de interfase entre el material
fundido y la ZAC, para algunos cordones, hay una pequefia zona
de estructura martensitica.
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Tabla 5.8 Barrido de dureza para los diferentes cordones, con polvo de Ti
+ 40% TiB, sobre sustrato de Ti, con flujo de 3 g/min.

Profundidad Cordon

Sup .al

T 5 6 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
50 593 593 593 644 766 549 841 412 412 1144 1144 766

100 549 593 644 549 473 644 766 441 412 549 644 412
150 593 509 593 509 927 644 701 509 412 473 473 412
200 549 473 549 509 593 593 386 473 441 473 441 412
250 549 509 593 549 473 593 303 593 441 473 386 412
300 549 509 412 473 473 593 137 509 441 441 386 386

350 549 509 303 593 473 549 386 271 412 441 362
400 549 473 509 473 549 123 386 303
450 549 509 143 441 473 549 148 148 132
500 509 473 148 143 509 154 148
550 509 473 509
600 509 509 509
650 549 509 509
700 271 509 210
750 232
800 132 143
850 137
ZM Martensita ZAC Zona afectada por el calor

Al encontrar que en los valores de dureza de las tablas aparecen
valores puntuales muy altos, que rompen con la tendencia del
resto del barrido, se representan los barridos en la figuras C2 y C3
(anexo C), de forma tal que se aisle el efecto de las particulas
oscuras, para tratar de establecer alguna dependencia de las
condiciones de potencia con los valores de dureza de la matriz,
también se han suprimido los valores de la zona de martensita y la
ZAC.
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Tabla 5.9 Barrido de dureza para los diferentes cordones, con polvo de Ti
+ 40% TiB, sobre sustrato de Ti, con flujo de 5 g/min.

Profundidad Cordén

Sup. Al

centro 6 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
50 701 766 1027 509 766 549 509 441 441 473 441

100 701 701 701 509 841 927 441 766 441 1144 441
150 701 644 644 473 593 549 473 412 593 386 1283
200 927 549 644 509 701 441 257 412 841 340 441

250 1027 701 927 321 701 257 362 441 362 441
300 841 644 701 441 841 161 386 412 362 362
350 701 644 1283 362 766 134 257 441 412
400 644 644 1027 593 927 175 271 303 340
450 644 593 441 286 766 148 286 221
500 701 644 441 509 509 132

550 701 701 593 271 644
600 701 132 412 94 644

650 593 593 644
700 549 593
750 593 175 340
800 593
850 644 132 130
900 644
950 473
ZM Martensita ZAC Zona afectada por el calor
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4 Pruebas de Nanoindentaciéon a los cordones de Ti +
40% TiB, sobre Ti

Al hacer el andlisis microestructural a mayores aumentos se
identifican, figura 5.20, dentro de las zonas de mayor microdureza,
una serie de precipitados muy finos en forma de agujas y en
forma de particulas, por lo tanto, como técnica complementaria se
realizan perfiles de nanoindentacion para de esta manera
identificar: una zona oscura donde el rango de valores esta entre 8
a 28 GPa y una zona clara (préoxima a la anterior) donde el rango
de valores esta entre 8 y 25 GPa. Mas internamente se encuentra
una combinacién de estructura dendritica y columnar donde el
rango de valores esta entre 5 y 7 GPa, y por ultimo se observa una
estructura martensitica en la zona de interfase donde el rango de
valores esta entre 3 y 4 GPa.

Zona
Oscura

Figura 5.20 Corddén 14 (1000W y 12 mmy/s) de Ti +40% TiB, sobre Ti. a)
Relacién de las zonas del corddén con su valor de nanoindentacién, b)
Imagen de detalle de una huella de nanoindentacidn obtenida en SEM con

electrones retrodispersados

Teniendo en cuenta que mediante los barridos de Nanoindentacion
se ha encontrado una gran variedad de valores de dureza y que se
quiere relacionar la propiedad de dureza a elementos mas
especificos constitutivos de la microestructura, se realiza una
matriz de nanoindentacion, la cual consiste en tomar una pequefia
area de 50 micras X 10 micras y en ella realizar una matriz de 10
columnas x 5 filas es decir con huellas a cada 10 micras y a una
profundidad de 1000 nm, los datos para el analisis se tomaron
como promedio entre 125 y 75 nm de profundidad.
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En la figura 5.21 se observa la matriz de nanoindentacion realizada
y el orden en que se humeran las indentaciones, luego de atacar el
material es muy dificil poder ubicar la matriz si no se cuenta con
puntos de referencia claros. La tabla 5.10 muestra la gran
variedad de valores que se pueden encontrar en el area de la
matriz.

Figura 5.21 Matriz de nanoindentacion para el cordéon 16(800W y 12
mmy/s) con polvo de Ti + 40% TiB, sobre sustrato de Ti. a) Imagen sin
ataque, b) Imagen con ataque

Tabla 5.10 Valores de nanodureza para la matriz del corddn 16, con polvo
de Ti + 40% TiB, sobre sustrato de Ti.

No GPa No GPa No GPa No GPa No GPa

2 6.9 12 17.0 22 6.8 32 34.4 42 8.6

4 8.3 14 13.0 24 29.5 34 14.8 44 10.2

6 37.2 16 8.7 26 28.3 36 39.9 46 23.6

8 9.6 18 9.1 28 24.6 38 9.2 48 8.0

10 27.4 20 11.2 30 13.1 40 8.0 50 28.1
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5.2.5 Efecto del laser sobre el conjunto de sustrato de
Ti y aporte de polvos de Ti + 20 % de TiB,

Para analizar el efecto de disminuir la cantidad de boro se realizan
cordones con 20% de TiB,, la caracteristica principal de esta
composicién es la existencia de recubrimiento para todos los
parametros de proceso. Las imagenes de los cordones se pueden
ver en la figura 5.22.

Cordonesde Ti +20% TiB2 con sustrato de Ti

1000

900

800

700

Potencia (W)

600

500

400

F/V (g/m)

[ Fujode 5.g/min T __) Flujode 3 g/min

Figura 5.22 Efecto de los parametros del laser, sobre el ancho y el alto de
la zona transversal del cordén

Los parametros geométricos de los cordones se pueden observar
en las tablas 5.11 y 5.12.
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e Geometria de los cordones de los 20% TiB, sobre Ti

Tabla 5.11 Relacion de parametros del laser con la geometria del corddn,
con polvo de Ti + 20% TiB, sobre sustrato de Ti, con flujo de 3 g/min

P/VD

NO P \Y Wz Hz Wc Hc Wm Hm D., Dilucién '_r] _ F/V Wc/

(W) mm/s pm um pum  pgm pum  pm Energia %  eficiencia g/m Hc

kJ/cm?

1 500 5 3219 1069 1985 292 1268 130 5.00 14.01 36.990 10.0 6.8
2 600 5 4611 1331 2316 244 1748 274 6.00 21.10 49.297 10.0 9.5
3 700 5 5663 2343 2561 274 1880 452 7.00 38.89 40.617 10.0 9.3
4 800 5 6019 2083 2493 404 2083 635 8.00 40.74 51.010 10.0 6.2
5 900 5 5449 2093 2824 548 2259 880 9.00 45.97 67.256 10.0 5.2
6 1000 5 5363 2393 2733 526 2367 982 10.00 56.66 59.671 10.0 5.2
7 500 8 2895 1226 2025 174 1417 179 3.13 14.92 43.071 6.3 11.6
8 600 8 3213 1165 2262 265 1430 204 3.75 30.24 37.756 6.3 8.5
9 700 8 3298 1185 2315 270 1619 387 4.38 41.20 48.657 6.3 8.6
10 800 8 3362 1273 2417 305 1669 534 5.00 41.28 64.309 6.3 7.9
11 900 8 4204 1441 2523 316 2040 735 5.63 54.01 63.323 6.3 8.0
12 1000 8 4142 1611 2564 355 2077 831 6.25 55.77 64.338 6.3 7.2
13 500 12 2528 744 1814 57 934 203 2.08 27.61 27.841 4.2 31.8
14 600 12 2806 840 1943 143 1724 138 2.50 35.07 37.481 4.2 13.6
15 700 12 2740 878 2109 139 1643 333 2.92 49.34 37.297 4.2 15.2
16 800 12 3108 1086 2285 190 1800 463 3.33 56.05 41.070 4.2 12.0
17 900 12 3163 1237 2259 147 1896 632 3.75 65.83 37.166 4.2 15.4
18 1000 12 3224 1367 2455 251 1845 623 4.17 58.61 63.852 4.2 9.8
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Tabla 5.12 Relacion de parametros del laser con la geometria del corddn,
con polvo de Ti + 20% TiB, sobre sustrato de Ti con flujo de 5 g/min

NO P \Y Wz Hz Wc Hc Wm Hm P{DVD Dilucién .[’] _ F/V Wc/Hc
W mm/s pm pm pm pm pm um Energia %  eficienci g/m
kJ/cm?
1 500 5 3063 921 2172 435 1045 83 5.00 6.8 27.4 16.7 5.0
2 600 5 3220 1217 2438 639 1537 200 6.00 11.5 43.0 16.7 3.8
3 700 5 4205 1443 2434 630 1643 222 7.00 16.0 42.4 16.7 3.9
4 800 5 3834 1497 2582 717 2048 382 8.00 18.7 53.3 16.7 3.6
5 900 5 4122 1759 2805 679 2127 721 9.00 32.0 54.6 16.7 4.1
6 1000 5 4697 2157 2784 699 2228 978 10.00 42.5 53.7 16.7 4.0
7 500 8 3015 991 1810 434 863 113 3.13 9.4 33.4 104 4.2
8 600 8 3251 1108 2164 423 1428 140 3.75 12.4 43.5 104 5.1
9 700 8 3319 1471 2327 450 1585 306 4.38 22.1 40.9 104 5.2
10 800 8 3320 1218 2481 467 1831 367 5.00 27.9 48.4 10.4 5.3
11 900 8 3575 1484 2725 537 2047 594 5.63 36.4 54.8 10.4 5.1
12 1000 8 3965 1497 2720 568 2165 711 6.25 39.6 60.9 104 4.8
13 500 12 2379 730 1702 105 785 74 2.08 26.3 13.6 6.9 16.2
14 600 12 2851 952 1965 157 1349 148 2.50 33.2 24.2 6.9 12.5
15 700 12 3240 1088 2289 214 1633 515 2.92 453 26.4 6.9 10.7
16 800 12 3084 1064 2186 204 1528 342 3.33 48.93 34.2 6.9 10.7
17 900 12 3177 1406 2415 231 1971 633 3.75 59.70 33.3 6.9 10.5
18 1000 12 3500 1558 2414 283 1952 729 4.17 58,55 43.3 6.9 8.5
o Microestructura de los cordones de polvo de Ti + 20 % de
TiB, sobre Ti

Las microestructuras encontradas al observar los cordones son:
una estructura granular, conformada por una matriz de color claro
en la cual existe una red formada por muy finas particulas de
forma alargada al rededor de zonas circulares. En estos espacios
se pueden observar unas estructuras poligonales. Esta estructura
es caracteristica de los cordones 1, 7, 8 y 13 para 3g/min y
5g/min. Son cordones de baja potencia y tamafio, figura 5.23. Al
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aumentar la potencia la estructura va transformandose a acicular,
la matriz aparece como formas delgadas y alargadas rodeando a
las agujas, aunque persisten zonas de finas particulas de forma
circular pero ya no como una red. Esta estructura es predominante
en los cordones 2, 3, 9 y 14 de 3g/min y en los cordones 2, 3, 4,
5,9, 14 de 5 g/min, figura 5.24.

Figura 5.23 Estructura granular del Cordonl (500W y 5mm/s) con 20 %
de TiB, sobre Ti, para un flujo de polvo de 5g/min

Una tercera microestructura, homogénea muy caracteristica de los
cordones de mayor energia donde la matriz blanca ha sido cubierta
por finas agujas dispersas. Ya no se observan ni agujas ni
estructuras poligonales ,salvo algunas, en forma de estrellas
conformadas por agujas concéntricas, esta estructura es
predominante en los cordones 4, 5, 6, 10, 11, 12y 16 de 3g/min y
en los cordones 6, 10, 11, 12, 15, 16, 17 y 18 5g/min, figura 5.24.
En la base de casi todos los cordones hay una estructura de finas
particulas dispersas.

Figura 5.24 Estructura acicular del cordén 4 (800W y 5mmy/s) con 20 %
de TiB, sobre Ti, para un flujo de polvo de 5g/min
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5.25 Estructura homogénea del cordén 6 (1000W y 5mm/s) con 20 % de
TiB, sobre Ti, para un flujo de polvo de 5g/min

Al comparar como se va transformando la microestructura de los
cordones de granular a totalmente homogénea con 3 g/min y 5
g/min se analiza que con 3g/min la dindmica del cambio es mas
rapida que con 5g/min.

Existe una estructura adicional encontrada en los cordones 17 y 18
de 3 g/min, figura 5.26, que responde a una estructura dendritica
que esta en toda el area del corddn salvo en la zona ya cercana al
material base donde hay una pequefia zona columnar.

Figura 5.26 Estructura dendritica del cordén 18 (1000W y 12mm/s) con
20 % de TiB, sobre Ti, para un flujo de polvo de 3g/min
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e Pruebas de dureza a los cordones de los 20% TiB, sobre Ti

v Microdureza

Continuando con la metodologia aplicada, se presentan los datos
de barridos de microdureza para cada cordén, tablas 5.13 y 5.14

Tabla 5.13 Barrido de dureza para los diferentes cordones, con polvo de Ti
+ 20% TiB, sobre sustrato de Ti. con flujo de 3 g/min

50
150
250
350
450
550
650
750
850
950
1050
1150
1250
1350
1450
1550

927
841
841
593
321
118

841
841
841
841
766
340
137

ZM

766
766
701
766
766
701
701
303

4
760
644
644
701
701
644
760
760
701
509
132

5
502
593
593
593
644
644
644
644
644
549
593
593
593
441
441
210

Martensita

6
549
549
506
549
549
549
549
549
549
549
549
549
549
549
549
221

7 8 9
927 841 701
644 701 701
549 701 701
303 175 701

644
593
271

10

644
644
644
593
593
593
593
593
201

11
593
473
473
473
473
473
549
549
549
549
362
148

12 13
549 1027
509 701
509 154
441
473
549
549
549
549
549
473
271
148

ZAC Zona afectada por el calor

14 15
841 644
766 701
549 701
161 644

201

16
509
473
473
509
473
549
148

17
473
412
509
509
509
412
412
286

18
473
412
412
473
441
441
441
509
473
127

Aunqgue en este caso no existen las grandes diferencias puntuales
como en el caso de 40% por presencia de las particulas oscuras y
mas duras, se han graficado los barridos para encontrar alguna
tendencia para relacionar los parametros de proceso con las
propiedades en cada corddn. En las figuras C4 y C5 (anexo C), se
muestra los perfiles de dureza, agrupados por velocidad y la
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separacion entre la zona de dilucién (ZD) y la zona afectada por el
calor (ZAC).

Tabla 5.14 Perfil de dureza para los diferentes cordones, con polvo de Ti +
20% TiB, sobre sustrato de Ti, con flujo de 5 g/min

Profundidad

Cordén

50
150
250
350
450
550
650
750
850
950
1050
1150
1250
1350
1450
1550
1650
1750

1 2 3 4
9271027841 766
927 927 766 841
9271027927 841
927 927 927 841
9271027927 841
257 927 927 1027
123 841 841 927

766 841 927
271 386 841
137 123 927
644
148

5 6

7 8 9

841 8411027 927 841

701 701
766 701
766 701
766 644
766 473
766 701
841 473
766 701
701 644
766 644
766 701
766 701
766 701
362 509
143 644

644

148

ZM Martensita ZAC

766 1027 841
841 1027 841
841 927 841
841 593 927
168 257 549

841

168

10 11 12 13 14 15 16 17 18
766766701701 766 701 506 593 644
766701593 644927 701 593509473
701766644 161927 644 593 549 509

927 766 644
841766593
766 644701
766 644 701
766 766 644
232340549
362701
362644
123701
114

Zona afectada por el calor

221593 549549473
644 509 593 509
192 509 593 509

644 549 509
161473509
210473
137412
118
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e Correlaciones existente entre caracteristicas de los cordones y
combinacién de parametros del proceso

Teniendo en cuenta que uno de los objetivos de la investigacion es
relacionar las variables del proceso laser con las caracteristicas
geométricas del corddn, se ha realizado una series de graficas de
correlaciéon de los factores mas importantes del proceso laser,
como son la potencia del |aser, la velocidad de barrido del laser y
el flujo de material. En estas graficas mediante el empleo del
coeficiente de regresién, se establece el nivel de correlaciéon en
cada caso.

En la figura 5.27 a y b se observa la relacién entre el ancho del
corddn con la potencia del laser y la velocidad para los flujos de 3
y 5 g/min. En la figura 5.27 c se muestra la relacién entre la altura
del cordén con la densidad de potencia. La variaciéon de otras
caracteristicas de los cordones como: el area del corddn, la
eficiencia energética o el porcentaje de dilucion en funcién de las
variables del proceso puede verse en la figura 5.28.

En la tabla 6.1 se pueden observar los valores de la pendiente y el
punto de corte en el eje y, para las ecuaciones lineales que
corresponden a las figura 5.27 y 5.28.
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a) 3100 Ancho de corddn en funcion de la potencia
R2 = 0.9195
2900 / ®5 g/min
2700 ’ R2 =0092i; 12mm/s
5g/min
. 2500 o 4 " = 0.9399 8mm/s
g 2300 i /./ " /‘nz = 0.8365 o 59/7“” 5
o mm/s
2 5100 [) N / = 0.9549 A 3g/min 12
i / mm/s
1900 3g/min
:/ 8mm/s
1700 ® A 3g/min
1500 5mm/s
400 600 800 1000 1200
P (W)
b) Ancho del corddn en funcion de la potencia y la
velocidad
2900
®
2700 L
2500
g 2300 Lk
o 2100 A 3g/min
¢ 4 .
1900 /A/. ® 5g/min
1700 (
1500
0 100 200 300 400 500
PVV (W s Y2/ mm/2)
) Altura del corddn en funcién de la densidad de potencia
800 )
R2 = Q. A 3g/min
700 . % 12mm/s
600 s — 0.868 " A 3g/min
R2 = Q. /
500 _—A 8mm/s
g. 400 ./'/./' / A 3g/min
5 R2 = 0.89 & R2=0.7981 12mm/s
T 300 A @ 5g/min
200 A 5mm/s
® 5g/min
100 ‘A R2 = 0.7433 8mm/s
0 ® 5g/min
2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12mm/s

Figura 5.27 Correlacion de la geometria del corddn

P/VD (KJ/cm?2)

con los parametros de

proceso, a) ancho y potencia, b) ancho y potencia velocidad, c) ancho e

irradiancia
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a) Area del corddn en funcién de la potencia, el flujo del
material y la velocidad del proceso
2.5
2 /'/e!/.
~ R2 = 0.9388
~ 1.5 A ® [ ]
g R2 = 0.9049 “
\J 1 PY A 3g/min
< / ®5g/min
0-> A e
)
0
0 10 20 30 40
VP F/V (W 12 g/m)
b) Porcentaje de dilucion en funcién de la potencia, la
velocidad , y el flujo
70
Rz = 0.8338 A
A
R2 = 0.6
A3 g/min
®5g/min
20 30 40 50 60 70
VPV/F ((W m)1/2 /g 1/2 )
) Eficiencia energética en funcién del ancho del cordén
80
70
AA AA
60 A /(‘
R2 = 0.6519
50

R2 = 0.7688 A 3g/min

A ® [ ] ) ® 5g/min
20
10 ®
0
1500 1700 1900 2100 2300 2500 2700 2900
Wc( mm )

Figura 5.28 Correlacion de caracteristica del corddn con pardmetros del
proceso, a) area del corddn y potencia del laser, velocidad del laser y flujo
de material b) porcentaje de ducién y potencia del laser, velocidad del
laser y flujo de material , c) eficiencia energética y ancho
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e Estudio de la distribucidon de las fases mediante analisis de
imagen de los cordones de 20% TiB, sobre Ti

Como una forma de relacionar entre la morfologia de los
compuestos de boro encontrados y los parametros de proceso, se
plantea estudiar si la abundancia de los compuestos de boro en un
area y por ende la contribucién de dureza de estos podria
asociarse directamente a los parametros de proceso. Para ello se
tomaron imagenes a la misma magnificacion de la regién central
de los cordones y mediante el empleo del SEM se establecio el %
de area ocupado por compuestos, un ejemplo de este analisis se
puede observarse en la figura 5.29. Las demdas imdagenes se
encuentran en el anexo D.

Figura 5.29 Imagen de SEM mediante electrones retrodispersados y su
imagen de contraste para el cordon 2 (600W y 5mm/s) en 20 % deTiB,
sobre Ti
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Tabla 5.15 Relacion de parametros del laser con el porcentaje de area de
las particulas de TiB.

P/D2 P/VD

(VITI) D. Pot. b. Energzl'a % dggArea % d(;gArea
(kW/cm?) (k1/cm?)

1 500 12.5 5.0 15.6 24.5
2 600 15 6.0 28.5 37.2
3 700 17.5 7.0 19.6 33.6
4 800 20 8.0 12.7 32.7
5 900 22.5 9.0 9.5 20.6
6 1000 25 10.0 2.8 18.8
7 500 12.5 3.1 18.1 7.7
8 600 15 3.8 30 20.7
9 700 17.5 4.4 18.9 18.6
10 800 20 5.0 21.2 17.4
11 900 22.5 5.6 13.7 3.4
12 1000 25 6.3 12.6 1.6
13 500 12.5 2.1 7.9 8.9
14 600 15 2.5 15.5 16.9
15 700 17.5 2.9 10.7 12.7
16 800 20 3.3 4.2 9.3
17 900 22.5 3.8 2.2 5

18 1000 25 4.2 1.9 1

De acuerdo a la tabla 5.15 la tendencia de los datos muestra el
area de compuestos de boro disminuyendo a medida que aumenta
la energia, salvo en el caso de energia de 500W

e Estudio de composicion mediante WDS

Tomando en cuenta que es complejo establecer las relaciones del
tipo de compuesto de boro con su morfologia y sus propiedades,
es necesario aplicar la técnica de WDS (wavelenght dispersive
spectrometry), que nos suministre por lo menos una composicion
comparativa aunque sea aproximada del boro, ya que segun los
observado hasta ahora la distribucion de boro al parecer no es
homogénea. De acuerdo a los resultados del andlisis de imagen el
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cordon de mayor porcentaje de particulas de boro no precipitadas
es el numero 2 de tal manera que él es el seleccionado para saber
con qué aproximacion podemos obtener datos de composicidon
mediante la aplicacién de esta técnica de WDS.

WDS Andlisis de Boro Ti+20%TiB, corddn 2, 3g/min 20%

Figura 5.30 Estudio de composicién de boro en el cordén 2 (600W
y5mm/s) mediante la técnica de WDS.

Tedricamente la composicidon del polvo de 20%de TiB; equivaldria a
un 6,2 % aproximadamente, de boro. Mediante el analisis se
encuentran valores muy proximos a esta composicion, de 5,7 de
boro dentro del corddn, en promedio, figura 5.30. Con la tendencia
de mayor valor en el centro del cordén y menor en la parte
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inferior. Al tratar de identificar la composicion de una de las agujas
encontradas se ve que su valor se aproxima al del compuesto de
TiB., su valor es de un 18%, mientras el encontrado es de un
12%.

§ood §

Figura 5.31 Estudio de composiciéon de boro en el corddn 2 variacién de
composicidon

También se encuentra una buena correspondencia con los valores
en la zona proxima a la ZAC ya que se ha reducido notablemente
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el valor de boro, con un valor de 1%, aproximadamente, en la
ZAC.

Al ver la efectividad de la medicién de la variacion de boro
puntualmente se analisis ahora los resultados en forma lineal, para
saber si mediante el método es posible diferenciar la presencia de
Ti en el centro de la agujas, figura 5.31. A lo largo de la linea se ve
como el método es sensible a identificar que el Ti esta en el centro
de las estructuras hexagonales de TiB, adicionalmente esta
registrando cada uno de los compuestos de TiB

5.2.6 Influencia de los elementos de aleacion sobre el
conjunto de sustrato de Ti6Al4V y aporte de polvos de
Ti + 20 % de TiB;

Una vez obtenido los cordones para el porcentaje de 20% con
unas adecuadas caracteristicas geométricas y de propiedades, se
ha cambiado el sustrato por Ti6Al4V, al tener este sustrato, como
elementos de aleacion aluminio y vanadio, se analiza cémo
influyen estos elementos en los cordones y el recubrimiento. Para
seguir la misma metodologia se muestran inicialmente los datos de
efecto del laser sobre el Ti6Al4V, tabla 5.16, y luego con polvos
aplicados, tabla 5.17.
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e FEfecto del laser sobre el sustrato de Ti6Al4V

Tabla 5.16 Relacion de pardmetros del ldser con la geometria de la ZAC,
sin polvo y sobre sustrato de Ti6AI4V.

P/D? P/VD
No P(W) v Wz. Hz D. Potencia D. Energia
mm/s Hum Hm (kW/cm?)  (kJ/cm?)

2 600 5 3345 1262 15 6.00

4 800 5 3897 1485 20 8.00

6 1000 5 4634 1972 25 10.00

8 600 8 3019 1102 15 3.75

10 800 8 3307 1214 20 5.00

12 1000 8 4028 1532 25 6.25

14 600 12 2625 822 15 2.50

16 800 12 2807 973 20 3.33

18 1000 12 3354 1224 25 4.17
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e Geometria de los cordones de los 20% TiB, sobre Ti6Al4V

Tabla 5.17 Relacion de parametros del laser con la geometria del corddn,
con 20%TiB, + Ti sobre sustrato de Ti6Al4V, 3g/min.

P/VD

NO P \ Wz Hz Wc Wm Hc Hm D. . Dilucié n F/S Wc/

W mm/s um um gm gm pgm pm Energia n % eficiencia g/m Hc

kl/cm?

1 500 5 3022 956 2165 1615 345 210 5.0 19.58 39.96 10.00 6.3
2 600 5 3261 1073 2261 1831 362 381 6.0 26.43 49.43 10.00 6.2
3 700 5 3751 1453 2653 1859 401 589 7.0 39.95 49.86 10.00 6.6
4 800 5 3973 1519 2702 2235 467 646 8.0 41.14 58.37 10.00 5.8
5 900 5 4500 1833 2925 2459 401 829 9.0 53.65 51.92 10.00 7.3
6 1000 5 4622 1935 3071 2686 615 896 10.0 50.68 70.24 10.00 5.0
7 500 8 2965 773 1991 1437 175 179 3.1 26.09 37.90 6.25 11.4
8 600 8 3144 1061 2240 1855 188 331 3.8 33.38 43.70 6.25 11.9
9 700 8 3278 1270 2384 1768 210 494 4.4 4546 48.36 6.25 114
10 800 8 3528 1283 2435 2051 293 607 5.0 56.90 49.57 6.25 8.3
11 900 8 3935 1580 2668 2310 384 677 5.6 55.01 62.93 6.25 6.9
12 1000 8 3927 1583 2817 2406 345 711 6.3 60.97 58.35 6.25 8.2
13 500 12 2428 655 1908 1262 118 109 2.1 29.07 39.19 4.17 16.2
14 600 12 2563 746 2060 1541 140 179 2.5 35.63 36.69 4.17 14.7
15 700 12 2867 833 2218 1913 105 297 2.9 46.27 41.63 4.17 21.1
16 800 12 3389 1241 2384 1968 467 440 3.3 33.74 101.35 4.17 5.1
17 900 12 3685 1296 2510 2049 406 580 3.8 41.75 114.07 4.17 6.2
18 1000 12 3798 1466 2834 2834 253 720 4.2 52.77 97.34 4.17 11.2

Al calcular los porcentajes de dilucion se encontrdé que en términos
generales el porcentaje de diluciéon para los cordones fabricados
con 3 g/min es 50% mayor que para los fabricados con 5 g / min,
tablas 5.17 y 5.18.
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Tabla 5.18 Relacién de parametros del laser con la geometria del corddn,
con 20%TiB, + Ti sobre sustrato de Ti6Al4V, 5g/min.

o R e T

s kJ/cm? g/m Hc
1 500 5 3114 926 2131 1479 600 157 5.0 10.04 62.24 16.67 3.6
2 600 5 3573 1056 2291 1717 565 230 6.0 13.83 73.30 16.67 4.1
3 700 5 3604 1386 2630 2025 547 339 7.0 17.01  78.77 16.67 4.8
4 800 5 3778 1452 2725 2313 487 508 8.0 26.13 78.54 16.67 5.6
5 900 5 4216 1785 2892 2414 674 939 9.0 42.02 88.38 16.67 4.3
6 1000 5 4707 2151 3059 2502 717 1095 10.0 47.39 86.51 16.67 4.3
7 500 8 2988 808 1973 1451 430 139 3.1 14.50 60.81 10.42 4.6
8 600 8 3101 956 2271 1801 330 248 3.8 25.32  57.95 10.42 6.9
9 700 8 4103 1057 2413 1935 304 300 4.4 27.50 71.81 10.42 7.9
10 800 8 3992 1148 2489 1914 348 378 5.0 32.27 70.82 10.42 7.2
11 900 8 4256 1426 2723 2172 496 647 5.6 40.92 86.80 10.42 5.5
12 1000 8 4443 1604 2749 2227 552 778 6.3 52.30 76.18 10.42 5.0
13 500 12 2464 630 1882 1308 100 135 2.1 25.92 33.13 6.94 18.8
14 600 12 2478 808 2091 1617 209 248 2.5 29.13 64.04 6.94 10.0
15 700 12 2948 865 2257 1561 226 322 2.9 30.22 77.20 6.94 10.0
16 800 12 3149 935 2361 1805 291 391 3.3 37.97 74.83 6.94 8.1
17 900 12 3633 1117 2590 2100 330 539 3.8 48.04 83.48 6.94 7.8
18 1000 12 3796 1339 2684 2209 339 686 4.2 53.55 92.93 6.94 7.9

Siguiendo al andlisis microestructural, de acuerdo a la figura 5.32
a) se observa, a lo largo de la seccion transversal del corddn, tres
zonas: una zona superior la cual estd compuesta de pequeias
zonas blancas de apariencia casi circular. De esta zona hacia el
centro hay un cambio progresivo hasta que en el centro se tiene
una zona compuesta de agujas gruesas. En la zona mas cercana al
sustrato vuelve de forma menos progresiva que anteriormente a
las formas circulares pero mas finas, de menor tamano. También
se encuentra una zona mas oscura formada por pequenas agujas.
Como zona final se observa la zona de martensita, acompafando a
ésta la zona de crecimiento de grano caracteristico de la zona
afectada por el calor.
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e Microestructura de los cordones de polvo de Ti + 20 % de
TiB, sobre Ti6AI4V

Figura 5.32 Seccion transversal del cordén 4 (800W y 5mm/s) a) para Ti y
b) para Ti 6Al4V con 20% de TiB,

En la figura 5.32 b) la microestructura presenta principalmente en
la parte superior, estructuras redondeadas. Después una zona muy
abundante de agujas y en la parte de la base nuevamente zonas
circulares pero en una matriz de pequefias agujas.

Para el sustrato de Ti6Al4V las agujas en la zona central estan mas
desarrolladas, ocupando una mayor area, que en el caso del Ti,
dejando menor espacio para las estructuras redondeadas de la
parte superior y para las estructuras de la parte inferior. Otra
marcada diferencia, en el caso del Ti, es que los granos mas
proximos al cordén ubicados en la zona afectada por el calor estan
totalmente transformados a la estructura martensitica en el caso
del Ti6AI4V.

e Pruebas de dureza de los cordones de polvo de Ti + 20 % de
TiB, sobre Ti6Al4V
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Aunqgue la morfologia de estas zonas dentro del cordén son
diferentes, los valores de dureza en los barridos no reflejan
cambios significativos de magnitud asociados a estas
microestructuras. Los barridos para 3 y 5 g/m se observan en las
figuras C6 y C7 (Anexo C).

Tabla 5.19 Barrido de dureza para los diferentes cordones, con polvo de Ti

+ 20% TiB, sobre sustrato de Ti6Al4V, con flujo de 3 g/min

Profundidad Conddn

i1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
50 1027 766 766 701 644 766 927 766701 644 701 644 644 766 766 841 701 766
150 841 927 701766766 701 841 766701 701 766 593 841 766 766 766 701 766
250 927 766 701766766 701 927 766766 701 701 593 644 927 841 841 766 766
350 927 841 644766644 701 701 766701 701 644 644 412 441 644 766 766 701
450 766 841 766 766 644 701 386 841701 701 701 701 362 362 766 766 509
550 412 841 766766701 701 386701 644 644 701 701 701 766
650 766 927766 701 701 701 701 701 644 701 701 841
750 441 766 644 644 644 386 701 593 644 766 701 766
850 340 701 766 644 644 701 593 701 644 701 701
950 340 701701701 766 509 441 644 441 509 362
1050 362 362701701 644 386 386 593 412 362
1150 386 766 644 701 386
1250 644412 766 386
1350 362362 701
1450 644
1550 386

ZM Martensita ZAC Zona afectada por el calor
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Tabla 5.20 Barrido de dureza para los diferentes cordones, con polvo de Ti
+ 20% TiB, sobre sustrato de Ti6Al4V, con flujo de 5 g/min

Profundidad

Condon

50
150
250
350
450
550
650
750
850
950
1050
1150
1250
1350
1450
1550
1650
1750
1850

1 2

3 4 5 6

7 8 9 10 11 12 13

14 15 16 17 18

1027 841 927 841 766 701 766 10271144 841 766 701 841 927 701 766 766 593

102710271027 927 766 701 927 1027 841

841 927
841 927
1027 927
927 927
927 927
841 927
412 441
362 386

ZM

841 841 766 766
927 766 841 766
927 1027766 766
927 841 766 701
927 927 766 701
1027 841 927 766
841 766 701 701
441 766 701 701
766 766 701

386 644 644

644 766

841 701

766 701

766 644

441 766

386 701

386

Martensita

766 766 701 701 927 701 766 701 701

927 927 766 841 841 766 386 927 644 701 766 644

927 1027 841 841 766 701
927 841 841 766 701 701
701 509 841 841 766 701
412 412 549 841 701 766
386 412 412 644 841
362 701 766

593 766

766 701

701 766

412 509

441

ZAC Zona afectada por el calor

1027 644 841 766 701
441 766 927 701 766
441 701 766 766

473 644 701

386 593 701

473 701

386 701

644

362
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En términos generales se puede afirmar que se observan mayores
valores de dureza en el caso del Ti6Al4V, tablas 5.19 y 5.20.

v" Nanoindentacién de los cordones de los 20% TiB, sobre Ti vy
Ti6AI4V

Para establecer las diferencias en propiedades al cambiar el
sustrato se han realizado comparaciones en dos cordones (2 y 4)
mediante la elaboracién de tres barridos de nanoindentacién en
cada cordon, los resultados se observan en la tabla 5.21, las
imagenes de los marcajes se pueden ver en la figura 5.33.

A "B

Figura 5.33 Corddn 4 (800Wy 5mm/s) 20% de TiB, sobre Ti marcaje Ay B

Como complemento a los demas analisis, se realiza un anélisis de
distribucion del Al y el V en el cordén, para luego comparar con las
demas caracteristicas obtenidas de dureza y microestructura, y ver
qué relaciones existen entre las propiedades y la composicion del
corddén. En la figura 5.34 se puede observar como la difusion del
aluminio y vanadio en la zona de dilucion y en la zona del cordédn
es muy baja.
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Fba it Wl sy s A, T P L e
M e B Y 5o vy o Py A S A S e NS 8

Vanadio K@, Titanio KQ, Aluminio KA

Figura 5.34 ejemplo de la distribucién de aluminio y vanadio en el cordén
4(800W y 5mm/s)

En la tabla 5.19 se muestran los valores de nanodureza, se
resaltan en amarillo los valores de la ZAC. Los promedios de
nanodureza se realizan sin los datos de la ZAC.

Con toda la informacion obtenida hasta el momento ya podemos
tener criterios para la eleccion de los recubrimientos a realizar.
Como un paso intermedio en la fabricacion de los recubrimientos
se ha realizado solapes de los posibles recubrimientos para ver su
comportamiento ante las nuevas condiciones de mayor
temperatura que se presenta al ir adicionando cordones hasta
tener un recubrimiento. En la figura 5.37 a), se puede ver como en
el solape el cordéon 18 sigue siendo un recubrimiento de baja
altura, en b) el solape del cordén 16 con la adicion de cordones se
han creado una ondas que muestran la no existencia de
recubrimiento y en c¢) se observa como a medida que se adicionan
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cordones la altura Hc del cordén nimero 6 va aumentando, estos
seran aspectos adicionales a tener en cuenta.

Tabla 5.19 Barridos de nanoindentacidn para los cordones 2 y 4 con 20%
de TiB, + Ti sobre sustrato de Ti y Ti6AI4V.

Huella Cordén 2 Ti Cordén 4 Ti Cordén2 Ti6Al4V Cordon 4 Ti6AlI4V

A B © A B C A B © A B C

1 11.9 9.5 12.4 10.8 8.6 13.9 16.6 48.6 11.8 6.7 12,5 14.2
2 *** 22,6 14.1 24.0 5.3 1.0 16.5 24.4 14.0 10.1 12.1 15.2
3 14.0 53.3 13.8 14.8 104 7.3 13.9 11.7 9.8 16.0 12.8 11.7
4 13.9 14.6 14.8 13.6 13.1 18.4 15.2 32.1 11.5 254 7.7 31.1
5 30.8 10.5 12.0 20.5 26.8 13.1 26.7 189 9.0 16.1 8.6 25.9
6 12.6 17.0 13.7 35.0 30.3 8.3 15.7 34.0 8.3 10.6 13.0 14.4
7 9.2 36.1 12.7 16.1 9.7 10.8 11.0 30.8 6.4 33.3 124 11.0
8 12.0 30.6 14.0 11.0 13.0 0.8 16.2 13.0 19.3 9.1 29.9 15.0
9 23.4 30.5 148 13.5 264 194 27.8 119 124 13.7 129 10.9
10 30.6 13.1 12.7 11.4 149 9.0 12.8 12.8 18.1 9.8 12.7 9.7
11 12.2 33.1 14.1 206 105 9.5 20.2 31.2 10.3 21.7 30.1 285
12 12.5 12.5 8.5 10.3 12.5 15.6 31.1 224 6.5 14.8 14.1 10.3
13 143 124 3.3 16.6 12.3 5.1 9.0 33.1 5.1 11.8 13.0 10.6
14 15.6 9.3 3.0 5.9 141 2.8 7.0 13.4 5.6 23.3 10.1 14.1
15 14.8 13.0 2.2 13.4 2.1 5.1 143 54 18.3 9.3 27.3
16 2.7 5.6 2.1 13.3 50 20.8 5.1 94 11.5 14.4
17 20 34 2.0 12.5 5.3 5.5 88 7.3 10.4
18 2.0 2.8 2.1 8.6 4.6 6.1 9.6 11.4 10.8
19 10.8 5.6 5.5 18.2 8.1
20 7.7 5.4 49 6.9 6.5
21 4.2 58 6.4 5.2
22 3.5 5.6 5.1 5.5
23 1.1 5.2

24 1.9 5.2

25 2.1

Promedio 16,3 18.3 11.7 16.0 12.8 9.1 17.1 23.4 11.5 149 13.0 12.9
Desv. S. 7.0 13.4 40 7.1 6.9 6.1 7.1 10.8 4.1 7.1 6.3 7.2
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Figura 5.35 Ejemplo de solapes realizados (6 Cordones).para: a) cordon
18 (1000W y 12mm/s), b) corddn 16 (800W y 12mm/s) y c) corddn 6
(1000W y 5mm/s)

Fig. 5.36 Porosidades en cordén 1 (500W, 5 mm/s y3g/ min)

Todos los cordones realizados para 20% de aleacién tienen
material depositado sobre la superficie del sustrato es decir
pueden ser considerados como recubrimientos, pero se han
descartado algunos de estos por ser muy pequefios. Inicialmente
se descarta el 13, 14 y 15 para 3 g/min y 5 g/min. También se
descartan al ser céncavos los 7 y 8 de 3g/min, por presencia de
porosell, 2, 3y9para3g/mnyl,2 3,47, 8y 11 para’
g/min, figura 5.36.
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5.3 Caracterizacion de Recubrimientos

Los recubrimientos elegidos inicialmente para el analisis han sido
los que corresponden a los numeros 5, 11, 14, 17 y 18 y
realizados con un flujo de 3 g/min con: Ti +20% de TiB, y Ti+40%
de TiB, sobre Ti y Ti6AL4V para Ti + 60% TiB, sobre Tilos cordones
14 y 18.

Las imagenes de estos recubrimientos preseleccionados se pueden
observar en las figuras 5.37 para 60% de TiB,, figura 5.38 para
40% de TiB, y figura 5.39 para 20% de TiB,. Sin embargo, al
hacer el analisis inicial de calidad de los recubrimientos se
encuentra que algunos de ellos presentan alta porosidad,
socavamiento y agrietamiento, por tanto los recubrimientos
elegidos para continuar el analisis son los que figuran en la tabla
5.22. En esta tabla se presenta ademas los datos correspondientes
a potencia, velocidad, densidad de potencia y densidad de energia
para que se aprecie que con los recubrimientos que han superado
esta primera etapa podremos realizar comparaciones en cuanto a
diferentes parametros de proceso; ya que por ejemplo con los
recubrimientos 5, 11 y 17 podemos comparar recubrimientos
obtenidos con la misma densidad de potencia pero diferentes
irradiancia, entre el recubrimiento 5 y 11 que tienen la misma
potencia, se analizara el efecto de diferencia de velocidad.

Tabla 5.22 Recubrimientos seleccionados.

p/p2  PIVD
Sus_lt_li'ato Nombre SUStTat‘) Nombre i’lﬁ;&:iﬁ? Nombre (VTI) mr\mlw/s D. Pot2 Efaéj;i?g:g
(kW/cm?) (k3/cm?)
40%TiB, 20%TiB; 20%TiB;
Cordén Corddn Corddn
5 40Ti5 5 20Ti5 5 20Ti645 900 5 22,5 9,0
11 20Ti11 11 20Ti6411 900 8 22,5 5,6
14 20Ti14 14 20Ti6414 600 12 15,0 2,5
17 20Ti17 17 20Ti6417 900 12 225 3,8
18 40Til8 18 20Ti18 1000 12 25,0 4,2
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Ti+ 60%TiB, sobre Ti ,Corddn 14 60Ti 14

Ti+ 60%TiB, sobre Ti ,Corddn 18

Figura 5.37 Seccidn transversal de los recubrimientos preseleccionados de
60% de TiB, sobre Ti, cordones 14 y 18. Se muestra la linea de separacion
del recubrimiento en una imagen general y una ampliacién del extremo.

Sustrato de Ti Sustrato de Ti6Al4V

Ti+ 40%TiB, sobre Ti ,Cordén 5 40Ti 5 ] [[Ti+40%TiB, sobre Ti6Al4V ,Cordén 5 40Ti64 5

Ti+ 40%TiB, sobre Ti ,Cordén 11 Ti+ 40%TiB, sobre Ti6AI4V ,Cordén 11 40Ti64 11

Ti+ 40%TiB, sobre Ti6AI4V ,Cordén 14 40Ti64 14

Ti+ 40%TiB, sobre Ti ,Cordén 14

5,

Ti+ 40%TiB, sobre Ti ,Cordén 17

Ti+ 40%TiB, sobre Ti6AI4V ,Cordén 17 40Ti64 17

Ti+ 40%TiB, sobre Ti Cordon 18 Ti+ 40%TiB, sobre TiGAI4V ,Cordén 18 40Ti64 18

Figura 5.38 Seccién transversal de los recubrimientos preseleccionados
de 40% de TiB, sobre Ti y Ti6Al4V cordones 5, 11, 14, 17 y 18. Se
muestra la linea de separacion del recubrimiento en una imagen general y
una ampliacién del extremo.
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Sustrato de Ti Sustrato de Ti6Al4V

Ti+ 20%TiB, sobre Ti ,Cordon 5 20Ti 5 (rx) | [[Ti+ 20%TiB, sobre Ti6Al4V ,Cordén 5 20Ti64 5 |

Ti+ 20%TiB, sobre Ti ,Cordén 11 20Ti 11

Ti+ 20%TiB, sobre Ti ,Cordén 14

Ti+ 20%TiB, sobre Ti ,Cordén 17 20Ti 17 Ti+ 20%TiB, sobre Ti6AI4V ,Corddn 17 20Ti64 17

Ti+ 20%TiB, sobre Ti Cordén 18 20Ti 18 20Ti64 18

Figura 5.40 Seccidn transversal de los recubrimientos preseleccionados
de 20% de TiB, sobre Ti y Ti6Al4V cordones 5, 11, 14, 17 y 18. Se
muestra la linea de separacion del recubrimiento en una imagen general y
una ampliacion del extremo.

5.3.1 Geometria de los recubrimientos

La caracterizacion de los recubrimientos se inicia con la
determinacioén, para cada cordén, de la altura del cordén (Hc), de
la altura del material fundido (Hm) y de la altura de la ZAC (Hz),
datos que se observan en la tabla 5.23. Adicionalmente, se calcula
el promedio de la altura en cada caso y su desviacion estandar. En
la tabla 5.24 se observa datos sobre las areas y los porcentajes de
dilucion.
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Tabla 5.23 Relacion de parametros del laser con la geometria del
recubrimiento.
Prom ]

20Ti5 C1L C2 C3 C4 C5 C6 C7 C8 C9 Ci10 Ci1 Ci2

Hc 508 514 511 -
Hm 413 476 559 386 431 477 500 474 519 449 468.4 51.2
Hz 1369 1214 1194 1167 1408 1472 1630 1557 1529 1381 1392 160
20Ti11

Hc 370 370 370 -
Hm 418 389 278 399 361 299 333 398 306 463 364.4 59.3
Hz 990 1111 1010 1018 1037 1037 1111 1148 1176 1315 1095 99.5
20Ti14

Hc 130 444 555 491 611 592 538 416 490 463 501 528 479.9 124
Hm 83 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

Hz 805 843 778 815 871 815 843 853 861 936 991 964 864.6 66.1
20Ti17

Hc 157 519 473 519 398 491 417 453 454 528 445 441.3 103
Hm 574 639 630 629 602 584 629 621 658 602 657 620.5 27.4
Hz 11851241 1120 1287 1315 1351 1379 1277 1324 1352 1380 1292 82.4
20Ti18

Hc 296 417 361 358

Hm 436 157 139 166 146 83 139 185 176 187 287 232 194.4 91.4
Hz 945 835 806 945 870 851 972 981 1046 1046 1065 1037 949.9 90.9
20Ti64

Hc 729 729

Hm 608 542 523 533 654 478 486 542 515 636 551.7 60.7
Hz 1458 1462 1384 1365 1374 1100 1131 1272 1272 1243 1306 125
20Ti64

Hc 663 645 673 739 719 608 617 776 748 643 683.1 58.5
Hm 766 664 822 823 757 804 738 636 738 804 755.2 64.2
Hz 1449 1458 1570 1504 1486 1506 1523 1505 1626 1505 1513 51.9
20Ti64

Hc 56 332 325 380 361 463 417 306 556 407 426 501 377.5 125
Hm 222 250 139 130 167 203 111 213 269 269 146 157 189.7 55.4
Hz 788 890 824 908 936 898 982 944 925 889 917 888 899.1 51.9
20Ti64

Hc 327 580 570 617 505 571 561 624 624 523 651 615 564 86.3
Hm 95 158 140 149 158 149 177 135 192 165 156 211 157.1 29.2
Hz 944 935 888 916 944 1038 982 880 880 963 945 935 937.5 45.1
40Ti5

Hc 664 682 663 669

Hm 271 243 253 252 224 280 290 308 355 275.1 39.4
Hz 1561 1533 1672 1617 1667 1458 1448 1336 1308 1511 134
40Ti18

Hc 252 299 224 168 150 168 187 177 112 214 170 192.8 51.6
Hm 365 383 420 392 430 458 446 456 420 448 393 419.2 31.9
Hz 1150 1261 1308 1354 1317 1364 1383 1401 1383 1319 1280 1320 71.9
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Tabla 5.24 Areas del cordén y del material fundido y porcentaje de
dilucion en los diferentes recubrimientos.

No cordones /Ergfdgsl Aref?“:r;?;gnal Dilucién
Ac (mm?) Am (mm?) %
20Ti5 4 2.765 2.580 48.27
20Til1 4 2.358 2.491 51.37
20Ti14 5 2.642 0.596 18.42
20Ti17 4 2.275 2.906 56.09
20Ti18 4 2.263 2.584 53.32
20Ti645 4 3.474 2.867 45.21
20Ti6411 5 2.412 2.880 54.42
20Ti6414 5 2.473 1.361 35.50
20Ti6417 5 0.762 3.677 82.84
40Ti5 4 3.139 1.560 33.20
40Ti18 4 1.068 2.386 69.07

5.3.2 Microestructura de los recubrimientos

Para cada recubrimiento se ha realizado el anadlisis de la
microestructura tomando las imagenes de la zona superior,
intermedia e inferior de un cordén y zonas intermedias entre
cordones. En las figuras siguientes se presentan los montajes
realizados.

Figura 5.40 Microestructura del recubrimiento 20Ti5 (20%TiB, +Ti sobre
Ti, cordon 5 (900W y 5mm/s)), rectificado.
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El recubrimiento 20Ti5, figura 5.40, muestra una homogénea
distribucion de las agujas de boro en todos los cordones aunque es
claro que en la zona de unidén de los cordones hay una orientacién
de agujas en direccion al flujo, se podria pensar que son mas
pequefias y en mayor cantidad. En la zona de interfase con el
material base no se ven estructuras dendriticas de enfriamiento
severo.

Figura 5.41 Microestructura del recubrimiento 20Till (20%TiB, +Ti sobre
Ti cordén 11 (900W y 8mmy/s)), rectificado

En el caso del recubrimiento 20Till, figura 5.41, ya no todos los
compuestos son las agujas de TiB sino que se encuentran
concentraciones posiblemente, de TiB, original, rodeado de zonas
eutécticas. Se observa una leve estructura columnar en la base de
alguno de los corddn. La zona intermedia entre los cordones se ve
mas clara debido a que las particulas de TiB han reducido su
tamafio.
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Figura 5.42 Microestructura del recubrimiento 20Ti14 (20%TiB, +Ti sobre
Ti corddn 14 (600W y 12mm/s))

El recubrimiento 20Til14, figura 5.42, presenta una alta fragilidad,
presencia de grietas y fracturas, los compuestos de boro parecen
ser exclusivamente de TiB, original, posiblemente por la falta de
disociacién de los compuestos con la baja energia.

Figura 5.43 Microestructura del recubrimiento 20Ti17 (20%TiB, +Ti sobre
Ti cordén 17 (900W y 12mm/s))
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Para el recubrimiento 20Til7, figura 5.43, ya no se observan casi
agujas, sino una casi total y fina difusion de boro en la matriz. En
las zonas intermedias de los cordones hay una muy leve
orientacién. En este caso hay mas zonas columnares en la
interfase, donde se encuentra una zona de un fino eutéctico con
agujas muy finas y lo que pareceria un tamafno de grano muy fino.

[ 100 pum

Figura 5.44 Microestructura del recubrimiento 20Ti18 (20%TiB, +Ti sobre
Ti cordén 18 (1000W y 12mm/s)).

En el caso del 20Til18, figura 5.44, se presenta una
microestructura similar a la del caso 20Til7, pero al parecer con
mayor fragilidad por la presencia de fracturas.
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| 100 pm

Figura 5.45 Microestructura del recubrimiento 20Ti645 (20%TiB, +Ti sobre
Ti6Al4V corddn 5 (900W y 5mm/s)), rectificado.

El recubrimiento 20Ti64 5, figura 5.45, es similar al 20Ti5, con una
homogénea distribucion de las agujas de boro, sélo que en la base
de los cordones aparece la estructura un poco mas fina. En este
caso se muestra todo el recubrimiento para mostrar que realmente
es muy homogéneo en forma y morfologia.
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Figura 5.46 Microestructura del recubrimiento 20Ti6411 (20%TiB, +Ti
sobre Ti6Al4V cordon 11 (900W y 8mm/s)).

Para el caso del 20Ti6411, figura 5.46, se encuentran algunos
nucleos de TiB, original, pero adicionalmente agujas de TiB en la
zona base de los cordones, en una zona columnar muy fina. Se ve
claramente la zona intermedia de los cordones, caracterizada por
una region mas clara orientada en sentido del flujo del material al
solidificar.

Figura 5.47 Microestructura del recubrimiento 20Ti6414 (20%TiB, +Ti
sobre Ti64 cordén 14 (600W y 12mmy/s)).

En este caso, cordon 20Ti6414, figura 5.47, se encuentra que es
un cordon muy fragil por la presencia de grietas, pero en
diferencia al caso de la base de Ti, donde sélo hay nucleos de TiB,,
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ahora hay combinacion del componente original deTiB, y TiB en
forma de agujas.

Figura 5.48 Microestructura del recubrimiento 20Ti6417 (20%TiB, +Ti
sobre Ti64 cordéon 17 (900W y 12mm/s)) Sin Rectificar.

Para el cordon 20Ti6417, figura 5.48, se encuentra una
microestructura correspondiente a alta difusién de boro, en la zona
del corddn se encuentran unas figuras en forma de estrella y entre
los cordones, se alcanza a observar el efecto del flujo de materia,
hay fracturas en el primer cordén.

En el recubrimiento 40Ti5, figura 5.49, con el doble de cantidad de
diboruro, se ve mas abundancia de particulas de TiB; originales, las
cuales han difundido boro hacia sus alrededores, este fendmeno se
ve en la parte superior del corddn. En la parte central del cordén
no se encuentran las particulas de TiB,. Ademas se aprecia en todo
el recubrimiento una gran cantidad de porosidad.
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1005m] : SOum_| os

Figara 5.49 Microestructura del recubrimiento 40Ti5 (40%TiB, +Ti sobre Ti
cordén 5 (900W y 5mm/s)).

s bs

Figura 5.50 Microestructura del recubrimiento 40Ti18 (40%TiB, +Ti sobre
Ti corddn 18 (1000W y 12mm/s)) Sin Rectificar.

Para el recubrimiento 40Ti18, figura 5.50, se encuentra menor
cantidad de TiB,, posiblemente por la condicion de mayor,
energia, en la zona central del recubrimiento no se encuentra
particulas de TiB, original, en la zona intermedia entre cordones no
se encuentra alta orientacion de las particulas por efecto del flujo.
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5.3.3 Pruebas de dureza a los recubrimientos

Microdureza de los recubrimientos

En la tabla 5.25 se muestran los barridos de microdureza. En cada
recubrimiento se realiza tres barridos de dureza en tres cordones

diferentes.

Tabla 5.25 Valores de microdureza (HV) para los recubrimientos

20Ti5 20Ti11 20Ti14 20Ti17
1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3
50 701 766 644 644 766 701 927 1027 1027 593 593 841
150 841 644 841 549 701 701 841 927 927 593 701 766
250 701 841 841 644 701 766 412 841 841 644 644 766
350 841 841 766 549 766 766 701 927 549 593 644
450 766 766 766 593 766 766 927 841 509 644 549
550 841 1027 766 644 766 1027 1144 244 473 841 549
650 766 841 927 644 841 766 1027 549 549 593
750 701 701 766 549 766 766 386 549 644 701
850 549 766 841 257 271 114 154 148 321 593
950 509 766 766 549
1050 183 701 766 321
1150 175 412 143
20Ti18 20Ti645 20Ti6411 20Ti6414
1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3

50 473 701 701 841 841 473 766 1027 841 927 927
150 549 701 701 841 841 644 644 841 841 841 927
250 549 644 644 701 766 701 644 593 766 841 701 841
350 473 271 321 644 841 927 644 644 701 927 927 841
450 549 673 701 841 766 701 701 701 841 841 841
550 441 644 841 841 701 644 593 766 473 1144
650 441 644 841 841 593 644 593 927 362 766
750 118 644 766 766 644 644 766 340 700 340
850 766 841 701 593 701 766 884 847
950 644 841 841 766 644 644

1050 701 701 841 473 701 701

1150 701 701 841 412 412 766
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20Ti6417 40Ti5 40Ti18

50 1 2 3 1 2 3 1 2 3
150 701 701 701 1283 1448 1144 927 841 927
250 701 644 644 1283 1448 1283 644 766 766
350 644 841 701 1283 1648 1283 701 766 766
450 644 701 701 1027 1448 1283 644 644 766
550 701 593 701 1144 927 1283 644 701 701
650 593 549 644 1027 841 1283 644 701 644
750 644 593 593 549 766 1144 175 701 232
850 412 644 644 841 441 766 644

950 673 644 412 701 148 701 148

1050 412 412 137 244

Tabla 5.26 Promedios de los valores de los barridos de dureza verticales
para los recubrimientos

Recubrimiento Promedio de dureza Promedio Desviacion
1 2 3
20Ti5 722 783 790 765 37.4
20Til11 602 759 782 714.3 97.96
20Ti14 670 942 913 841.7 149.4
20Ti17 557 651 655 621 55.46
20Ti18 496 673 673 614 102.2
20Ti64 5 673 771 841 761.7 84.39
20Ti64 11 620 734 864 739.3 122.1
20Ti64 14 884 700 847 810.3 €)7.33
20Ti64 17 673 673 557 634.3 66.97
40 Ti5 992 945 923 953.3 35.25
40 Til8 786 743 786 771.7 24.83

La variacion de los valores de las durezas entre los cordones, tabla
5.26, muestra que la tendencia es menor dureza en el primer
corddn. Son mas homogéneos los cordones del recubrimiento con
40% de TiB, y hay mayor homogeneidad en los cordones de los
recubrimientos a baja velocidad con sustrato de Ti.
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Tabla 5.27 Promedios de los valores de los barridos de dureza horizontales
para los recubrimientos

Dureza (HV)

Distancia desde el primer cordén

250 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 Promedio Desviacion

20Ti5 701 841 701 841 766 766 766 841 701 776.5 60.7
20Ti11 644 644 766 841 701 766 766 766 841 748.3 72.8
20Ti14 644 841 1027 766 841 1027 927 1027 766 874 138

20Ti17 593 549 593 644 644 701 644 549 701 664.5 57.3
20Ti18 593 549 549 509 593 701 644 701 701 615.6 74.1
20Ti645 701 701 841 841 766 841 927 927 841 820.7 83.6
20Ti6411 701 701 644 701 701 644 701 593 701 676.3 39.8
20Ti6414 841 766 766 766 593 927 1027 927 766 819.9 127
20Ti6417 701 644 644 701 593 593 644 701 1027 694.2 132
40Ti5 1283 1144 1027 1448 1027 1448 1448 1144 1448 1269 186
40Ti18 644 593 644 644 701 644 701 766 701 670.9 50.9

En el caso de la dureza horizontal, tabla 5.27, hay mayores
variaciones en los valores de dureza que para el caso de dureza
vertical. El Efecto térmico al ir colocando los cordones puede
producir un efecto de difusion de boro, en los cordones
anteriormente fabricado. Por tanto, disminuye la dureza en la zona
entre cordones y la desviacién aumente.

v" Nanoindentacién de los recubrimientos

Se realizaron barridos de nanoindentaciéon a los recubrimientos
20Ti5, 20Ti11, 20Ti645 y 40Ti5 en la zona central del corddn y
otro en la zona intermedia entre cordones, figura 5.51. El
proposito de estos barridos es poder analizar el cambio de
propiedades que puedan tener los compuestos de TiB y la matriz
del recubrimiento por el efecto térmico en los recubrimientos. En la
figura 5.52 y 5.53 se observa la estructura obtenida y sus
correspondientes valores de dureza.
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Tabla 5.28 Datos de dureza de los barridos de nanoindentacién para los
recubrimientos

20Ti5 20Ti11 20Ti64 5 40Ti5 20Ti17 20Ti1s8

1 37.4 11.8 23.7 12.3 9.9 11.9 25.5 11.2 Hkk
3 9.6 9.7 26.3 6.3 11.2 10.5 30.6 13.7 12.7
5 13.1 17.4 9.6 10.6 8.1 16.4 25.4 9.5 13.3
7 13.8 12.3 12.6 8.5 12.8 11.2 15.3 12.9
9 10.1 9.2 9.0 8.1 11.5 7.8 32.0 9.6
11 10.3 8.2 9.5 3.2 9.2 14.3 10.1
13 10.7 14.9 11.2 10.7 32.4 9.3
15 13.5 10.4 10.4 16.7 30.4 6.1
17 9.5 16.2 2.3 25.0 6.5
19 6.3 Hrokx 2.2 5.6 4.9
6.0 5.9
21 5.5 4.2 13.2
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Los valores resaltados en amarillo representan los datos tomados
en la zona afectada por el calor (ZAC) los cuales no se toman en
cuenta para el promedio.
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Figura 5.51 Ejemplo de perfiles de nanoindentacién realizados al
recubrimiento 20Ti5 en el segundo corddn y en la zona intermedia

Figura 5.52 Determinacion de valores de nanodureza a compuestos de Ti
y B en el centro del corddn, a) 40Ti5, 1, 25 GPa, 2, 34GPa, b) 40Ti5 14
GPa, c) 20Ti17 14 GPa, d) 20Ti18 13 GPa.
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a) :

f)

Figura 5.53 Determinacion de valores de nanodureza a compuestos de Ti
y B, @) 20Ti5 37GPa (centro), b) 20Ti5 13 GPa (centro), c) 20Ti1ll 24 GPa
(centro), d) 20Ti1l1 8 GPa (centro), e) 20Ti645 31 GPa (centro) y f)
20Ti645 11 GPa (intermedio)

5um
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5.3.4 Evaluacion de composicion mediante la técnica
de WDS para los recubrimientos

En el andlisis de composicion mediante WDS se realiza tomando
datos en diferentes zonas del corddn y de la zona intermedia entre
cordones, figura 5.54.
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Figura 5.54. Analisis de WDS para el recubrimiento 20Ti5 (20%TiB, +Ti
sobre Ti cordén 5 (900W y 5mmy/s))

En el caso de este analisis lo esperado son valores préximos a
6,2% de boro, pero aunque nos alejemos un poco de este valor
comparativamente podemos realizar algunos analisis. EIl método
registra tanto el boro del TiB como agujas como el difundido, lo
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cual se nota en las imagenes del centro y de la base del corddn
con menos particulas en el centro pero con valores iguales a las de
la parte inferior del cordén. Se observa con los datos una gran
difusion de boro hacia la ZAC. Se observa como el flujo del
material en la zona entre los cordones hace que haya grandes
diferencias en composicion en zonas préximas.

TitanioKa

Titanio Ka, Boro Ka

Titanio Ka

Titanio Ka, Boro Ka

Figura 5.55 Analisis de WDS para el recubrimiento 20Ti5, (20%TiB, +Ti
sobre Ti corddn 5 (900W y 5mm/s)), perfil de composicién lineal

En el analisis lineal, figura 5.55, se verifica que el centro de las
particulas de TiB contienen Ti, alrededor de las particulas de TiB se
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ve una zona empobrecida en boro y se observa un eutéctico de
agujas finas de TiB en la matriz de Ti.

B:1,7

{B: 0,7
B: 1,0

Figura 5.56. Analisis de WDS para el recubrimiento 20Ti11 (20%TiB, +Ti
sobre Ti cordén 11 (900W y 8mm/s)).

En El analisis del recubrimiento 20Till, figura 5.56, se observa
que los porcentajes de boro en el cordon son mas bajos que en el
caso del corddon de 20Ti5, fabricado a 5 mm/s. En la zona
intermedia entre cordones hay mayor concentraciéon de boro, esto
posiblemente por el efecto del flujo del material.
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B: 7,4 A:1,4 V:1,5

B:2,7 Al: 1,7 V:1,4

Figura 5.57. Analisis de WDS para el recubrimiento 20Ti645 (20%TiB, +Ti
sobre Ti6Al4V cordon 5 (900W y 5mm/s))

En el caso del recubrimiento 20Ti6é45, figura 5.57, aunque la
composicidon en la parte superior se aproxima al valor esperado de
6,2% de B, la distribucion de boro es menor hacia la parte
intermedia del corddn, se observa la difusion de aluminio vy
vanadio del material base hacia la parte superior del cordén.
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Figura 5.58. Analisis de WDS para el recubrimiento 40Ti5 (40%TiB, +Ti
sobre Ti cordén 5 (900W y 5mm/s)).

En el caso del recubrimiento 40Ti5, figura 5.58, el % de boro
correspondiente al 40% de TiB, es de 12,5%. Se registran valores
proximos de casi 10%, en la parte superior del cordodn
principalmente en zonas donde hay aun TiB, original y en las zonas
intermedias entre los cordones donde el flujo del material ha
agrupado las particulas.

Para el caso de los recubrimientos de 20Til7 y 20Ti18, se
encuentran estructuras eutécticas, de finas agujas de TiB en la
matriz de Ti, los % de boro encontrado estan en promedio en un 1
%.
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5.3.5. Analisis de difraccion de los recubrimientos

El objetivo de los andlisis de difraccién es el poder identificar los
compuestos de boro y titanio que se puedan llegar a formar en el
recubrimiento. Los diagramas se han desfasado un factor de 8000
en intensidad para hacer mas clara su observacion.

En la figura 5.59 se pretende comparar el diagrama del Ti inicial en
el cual estan identificados los picos de la fase alfa, con el
recubrimiento de 20Ti5 y el 20Till. Lo primero que se observa es
gue para los recubrimientos se identifica también la fase alfa como
constituyente principal, adicionalmente se encuentra los picos de
identificacion de compuesto TiB y se identifica presencia de éxidos.

Identificacion de picos, Para dos energias diferentes con 20%Ti +TiB,
sobre Ti
o g
ER
30000

-Tia

25000

—Ti
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o
© N y
T 15000 ——20Ti11
2 2 5,6
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g ! Q Kl/em2
= A s
10000 e [V e N A N TN e
= 2
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B o )l a
= = = —
i A ﬂ o @ -
5000 = it o
' i

25 35 45 55 65 75 85 95
Angulo 2 6

Figura 5.59 Difractograma para el Ti y para los recubrimientos 20Ti5 y
20Til1l (20% de TiB, sobre Ti).

Del analisis de los picos presentes y sus intensidades se observa,
figura 5.59, que aunque en el proceso laser hay altas
temperaturas no se ve claramente la existencia de fase de Ti beta,
al comparar la coincidencia de los picos de los compuestos de Ti y
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B es clara la presencia de TiB y aisladas coincidencia de algunos
picos de TiB, , TisBs, no las suficientes para decir que estan
presentes estos dos Ultimos compuestos.

Identificacion de picos, para Tiy Ti6Al como material base y
recubrimiento tipo 20% de TiB2 cordon 5
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Figura 5.60 Difractograma para el Ti y Ti6Al4V y los recubrimientos 20Ti5
y 20Ti645.

En la figura 5.60 se observa la comparacion entre los dos
materiales base, para el Ti6Al4V adicional a los picos de la fase
alfa, se identifican los picos de la fase beta. En el recubrimiento
sobre Ti64 se identifican los compuestos de TiB.

En la figura 5.61 se ven los difractogramas para tres
recubrimientos con diferentes porcentajes de TiB,. Para los
porcentajes de 40% y 60% de TiB, se encuentra en el
recubrimiento picos caracteristicos de este compuesto que
correspondera seguramente a TiB, original.
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Identificacion de picos ,para diferentes composicones de material de
recubrimiento
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Figura 5.61 Difractograma para el Ti y los recubrimientos 20Ti5, 40Ti5 y
60Ti5 (20%, 40% y 60% de TiB,).

Identificacion de los picos, para diferentes alturas en el recubrimiento
Ti +20 % TiB,
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Figura 5.62 Difractograma para el Ti y los recubrimientos 20Ti5, 20Ti5
menos 100um, 20Ti5 menos 200 pm y 20Ti5 menos 500 pm.
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En la figura 5.62 se muestran los resultados encontrados del
recubrimiento 20Ti5 en el cual se fue reduciendo su espesor
mediante rectificado, primero se tomo un difractograma general
del recubrimiento, luego se redujo 100 micras, posteriormente se
redujo 200 micras y para finalizar se redujo 500 micras, el
proposito es identificar si cambian los picos identificando un
cambio en composicién (otra fase, o cambio en cantidad).

5.3.6 Estudio de EBSD para los recubrimientos

La probeta empleada para este estudio fue la de 20% de TiB, . Tiy
material base Ti, condiciones del cordon 5 con 900 W de potencia
y velocidad de 5 mm/s. Se analiza una zona alejada del cordén y
tres zonas dentro del corddn.

Mediante el proceso de pulido se obtuvo una buena intensidad de
las lineas de Kikuchi

v" Estudio de EBSD del Material base

Figura 5.63 Mapa de calidad y mapa de fase para el material base Ti
Grado 2

Tabla 5.29 Identificacion de porcentajes de fase en el mapa de fase

Color Fase %

Negro No resuelto 17,4
Amarillo Ti fase alfa (a) 78,1
Magenta Ti fase beta (B) 4,5
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Como se ve en la tabla 5.29 mas del 80% de las fases se identifica
siendo considerable la presencia de fase alfa y muy escasa la
presencia de fase beta, figura 5.63. Es posible la presencia dentro
del porcentaje no identificado de fases como martensita (a’). Se
inicia la presentacién de los resultados con la fase alfa.

v Fase Alfa

P

Sample Normal
—32

I|1B
8

Transverse Direction
—32 —32
16
|
8

—4
Lo [0001 2-1-10
-i.sl 1 [ ]

k]
-
Contours log scale times randol | Contours log scale times randol Contours log scale times rando!

[10-10]

Figura 5.64 Mapa de orientacidn cristalina del material y figura de polos
inversa, para la fase alfa en el material base

Como se ve en la figura 5.64 las diferentes coloraciones se
relacionan con la orientacion cristalina caracteristica para los
diferentes granos y dentro de un grano representan subestructuras
por deformaciéon o maclas, mediante el diagrama de polos no hay
una gran dispersion en las orientaciones ya que los puntos
aparecen bastante agrupados con mayor intensidad hacia el plano
[0001] en la direccién normal y hacia los planos [10-10] y [2-1-
10] en la direccién longitudinal y transversal. Al hacer el analisis
de texturizado de la fase alfa se ve que no hay.

En la figura 5.65 se muestra el mapa de desorientaciones y el
histograma de distribucion de estas desorientaciones, se ve que
predominan las desorientaciones de angulo bajo de 3,43 grados
con un porcentaje de 38%. Esta puede aparecer en materiales
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completamente recristalizados o corresponder a mecanismos de
deformacion intergranular. En este caso considerando que es el
material base puede tener efectos heredados de la laminacion,
aunque no hay evidencia de textura. Adicionalmente se encuentran
desorientaciones en 30,69 grados un 4,17%.

Numero de misorientaciones

Angulo (grados)

Figura 5.65 Mapa de desorientaciones e histograma para la fase alfa en el
material base.

En cuanto al tamano de grano, cuyas imagenes se observan en la
figura 5.66 se identifica con un tamafio promedio ASTM 16,2 y
area promedio de 1,67 ym?

Area (Pixels)

20 Hm Diametro equivalente (micras)

Figura 5.66. Mapa de tamano de grano e histograma para la fase alfa en
el material base

202



Resultados

v Fase Beta

La fase beta solo se identifica por puntos distribuidos
uniformemente, figura 5.67. Al realizar el analisis del diagrama de
polos, se observa que no hay agrupamiento con relacién a algun
plano en especial.

e Estudio de EBSD del recubrimiento

El recubrimiento a analizar es el 20Ti5, su analisis se ha dividido
en el analisis de tres secciones en el cordon, una inferior, cercana
a la interfase, una intermedia y otra superior.

v' Seccion inferior

Figura 5.67 Mapa de calidad y mapa de fase para el recubrimiento, parte
inferior

En el caso del recubrimiento se observan adicionalmente a las
fases alfa y beta, el monoboruro y el diboruro de titanio solo
dejando un 4,1% de fase no resuelto

Tabla 5.30 Identificacion de porcentajes de fase en el mapa de fase

Color Fase %
Negro No resuelto 4,1
Amarillo Ti fase alfa (a) 70,1
Magenta TiB 21,3
Rojo Ti fase beta (B) 2,0
Azul TiB, 2,4
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> Fase alfa

Como se observa en la figura 5.68 hay una gran dispersién de las
orientaciones cristalinas de la fase alfa, en la figura de polos
inversa no se ve una agrupacion de la intensidad de los puntos
hacia un plano en especial. También es légico pues se trata de una
microestructura de colada y solidificacion.

Sample Normal } Rolllng Direction Transverse Direction

[10-10] [1010]

F
[ Y
T

2 o 1 1
7 o001 2-1-10] 0.5 [0001] 2-1-10 05[00011 [2-1-10]
u.S - U5 — ]
0.13 ., m
Contours log scale times randor | Contours log scale times randor | Contours log scale times randol

Figura 5.68 Mapa de orientacidn cristalina del material y figura de polos
inversa para la seccion inferior del recubrimiento

En la figura 5.69 se muestra el mapa de desorientaciones y el
histograma de distribucién de estas desorientaciones. A diferencia
del caso anterior existen mayor agrupacion de las desorientaciones
de angulo bajo de 3,43 grados con un porcentaje de 38%,
adicionalmente se encuentran desorientaciones en 90,96 grados
con un 4,36% y en 93,82 grados con un 6,63%.
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Numero de misorientaciones

Angulo (grados)

Figura 5.69 Mapa de desorientaciones (misorientaciones) histograma para
la seccion inferior del recubrimiento

En cuanto al tamano de grano, cuyas imagenes se observan en la
figura 5.70 se identifica con un tamafio promedio ASTM 18,6 con
un area promedio de 0,32 um?

Area (Pixels)

Diametro Equivalente (micras)

Figura 5.70 Mapa de tamafio de grano e histograma para la seccion
inferior del recubrimiento
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> Fase TiB

Sarﬁple Normal Rolling Direction Transverse Direction
32 1o 32 10 —|32 [010]
16
|
.3
—
2
.5 xile .S -l
v 13 [001] [100] vy 13 [001] [100] Emu. 13 [001] [100]

Contours log scale times randor | Contours log scale times rander | Contours log scale times rando

Figura 5.71 Mapa de orientacién cristalina del material y figura de polos
inversa para la seccion inferior del recubrimiento

Como se ve en la figura 5.71 las orientaciones cristalinas se
agrupan en torno al plano [010] en la direccién normal.

R T S o B R

Numero de misorientaciones

Angulo (grados)

Figura 5.72 Mapa de desorientaciones e histograma para la seccion
inferior del recubrimiento

Se encuentran desorientaciones de angulo bajo de 3,79 grados con
un porcentaje de 26%, adicionalmente se encuentran
desorientaciones en 97.2 grados con un 4,3%, figura 5.72. No hay
textura.
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> Fase Beta

La fase beta soOlo se identifica por puntos distribuidos
uniformemente, figura 5.67. Al realizar el analisis del diagrama de
polos, no se observa una orientacion preferente o agrupacion en
torno a algun plano. No hay textura.

Fase TiB,

>

Para la fase TiB, , Al realizar el analisis del diagrama de polos, no
se observa una orientacién preferente o agrupacién en torno a
algun plano. No hay textura.

v' Seccion media

Figura 5.73 Mapa de calidad y mapa de fase para el recubrimiento,
seccién media del recubrimiento.

En la zona intermedia del recubrimiento se observa
predominantemente la fase alfa y en segundo lugar el TiB.

Tabla 5.31 Identificacion de porcentajes de fase en el mapa de fase

Color Fase %
Negro No resuelto 5,2
Amarillo Ti fase alfa (a) 70,6
Magenta TiB 19,1
Rojo Ti fase beta (B) 2,4
Azul TiB, 2,7
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» Fase alfa

Como se ve en la figura 5.74 hay una gran dispersién de las
orientaciones, sin embargo, pareceria una agrupacion alrededor
del plano [0001] en la direccion normal.

Sample Normal

Rolling Direction

[10-10]

—4
L—> [0001] [2-1-10] [2-1-10]
-

- k]

Cunmurs log scale times randoi

1 [0o01]

u.s

0.13
Contours log scale times randor

b I

Transverse Direction

| [1010]

-

[N S

1 [0oo01] [2-1-10]

ll.] 13
Contours log scale times randor

Figura 5.74 Mapa de orientacion cristalina del material y figura de polos
inversa para la fase alfa en la secciéon media del recubrimiento.

Numero de misorientaciones

Angulo (grados)

Figura 5.75 Mapa de desorientaciones e histograma para la fase alfa en la
seccion media del recubrimiento

Se encuentran desorientaciones de angulo bajo en un angulo de
3,82 grados hay un 32,10% y con un angulo de 90,96 grados el

32%, figura 5.75.
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Area (Pixels)

Figura 5.76 Mapa de tamaio de grano e histograma para la fase alfa en
la seccion media del recubrimiento

Se identifica un tamafio de grano promedio ASTM de 18,6 con un
area promedio de 0,32 um?, figura 5.76.

> Fase TiB

Sample Normal Rolling Direction Transverse Direction

—32  [010] —32 10 —32 (010
P |
16 16

II I
8 -]

—d —4

=2 —2

- c r g - - - 5 .

i o - 011

mv- '3 [001] [100] w13 [001] [100] v 'd [001] [100]

Contours log scale times randot Contours log scale times randol Contours log scale times randol

Figura 5.77 Mapa de orientacidn cristalina del material y figura de polos
inversa para la fase TiB en la seccion media del recubrimiento.

En la figura 5.77 se observa una distribucion muy homogénea del
compuesto TiB. No hay textura
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La fase beta y la fase TiB, de distribuyen muy puntual y
homogéneamente, figura 5.73. Al realizar el andlisis del diagrama
de polos, no se observa una orientacion preferente o agrupacion
en torno a algun plano. No hay textura.

v' Seccion superior

» Fase Alfa

Figura 5.78 Mapa de calidad y mapa de fase para el recubrimiento,
seccion superior

Tabla 5.32 Identificacion de porcentajes de fase en el mapa de fase

Color Fase %
Negro No resuelto 8,0
Amarillo Ti fase alfa (a) 60,2
Magenta TiB 24,8
Rojo Ti fase beta (B) 3,6
Azul TiB» 3,5
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;ample Normal ' RoIIingDirection .

[10-10] [10-10]

MA A

G0001] [2-1-10] g 10007 2-1-10]

[noo1] [2-1-10]

=v

Con1ours log scale times randor | Contours log scale times randor | Co ntnurs log scake times randor

Figura 5.79 Mapa de orientacidn cristalina del material y figura de polos
inversa. Para la fase alfa en la seccion superior del recubrimiento

Como se ve en la figura 5.79 para la fase alfa no hay una
orientacién preferente.

Numero de misorientaciones

Angulo (grados)

Figura 5.80 Mapa de desorientaciones (misorientaciones) e histograma
para la fase alfa en la seccion superior del recubrimiento.

Como se observa en la figura 5.80, para la fase alfa, se encuentran
desorientaciones de angulo bajo de 3,43 grados con un % de
25,65 y en angulo de 93,82 grados con 6,30%.
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Area (Pixels)

Diametro equivalente (micras)

Figura 5.81 Mapa de tamafo de grano e histograma para seccién superior
del recubrimiento

Se identifica con un tamafio de grano promedio ASTM 17,2 con un
area promedio de 0,85 um?, figura 5.81.

> Fase TiB

Rolling Direction Transverse Direction
—32 10 —32 10

 +
: ol 5 - il of 4 1s -

2 [001] [100] =u.-3 [001] [100] u.id [001] [100]
Contours log scale times randor | Contours log scale times randot | Contours log scale times randol

Figura 5.82 Mapa de orientacidn cristalina del material y figura de polos
inversa para la fase TiB en la seccion superior del recubrimiento
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Numero de misorientaciones

Angulo (grados) 7

Figura 5.83 Mapa de desorientaciones (misorientaciones) e histograma
para la fase alfa en la seccion superior del recubrimiento

Para la fase TiB, figura 5.83, Se encuentran desorientaciones de
angulo bajo de 3,77 grados en un 20.11% y de angulo de 90,33
con 5,8%.

La fase beta y la fase TiB, de distribuyen muy puntual vy
homogéneamente, figura 5.78. Al realizar el analisis del diagrama
de polos, no se observa una orientacién preferente o agrupacion
en torno a algun plano. No hay textura.

5.3.7 Estudio exploratorio de desgaste para los
recubrimientos.

Desde el punto de vista de la aplicacién de los recubrimientos se
considera importante, una vez que se han caracterizado los
recubrimientos de TiB, + Ti, para proyectos de investigaciones
futuras, realizar un detallado estudio de este material por las
ventajas que puede brindar en un momento dado.

Como parte final de los resultados y mas a manera de brindar la
posibilidad de investigaciones futuras se presentan algunos datos
encontrados en ensayos de desgaste realizados, de tipo pin on
disk, con una carga de 5 N y un recorrido de 1000 metros en seco.
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Tabla 5.33 Resultados ensayo exploratorio de desgaste.

Pérdida de
Probeta Carga Tl volumen del Dureza
material
(N) mm? HV
Ti G2 5 0,23 2,827 258
Ti 6Al4V 5 0,52 1.416 387
40Ti18 5 0,54 1.151 498

Es importante sefalar que se ha determinado el coeficiente de
friccion como el promedio de valores en el rango estable luego de
aproximadamente 600 metros de recorrido del ensayo.

15

Perdidas de volumen (mm3)

Ti Ti6Al4V 40Ti18

Figura 5.84 Pérdidas de volumen para el titanio Grado 2, el Ti Grado 5 y el
recubrimiento 40Til18 ( 40% de TiB , +Ti a 1000W y 12 mm/s).

214



Discusién

6. DISCUSION

6.1. Relacion de las variables del proceso laser con las
caracteristicas del cordon.

El andlisis realizado sobre los cordones se ha dividido en la
caracterizacion geométrica, desde el punto de vista de la
eficiencia, la variacion de los parametros Hc y Wc y la dilucién. Y
posteriormente una visidon en conjunto de la microestructura y su
dureza.

6.1.1. Eficiencia

De acuerdo a la figura 5.22 y las tablas 5.11 y 5.12, el aumento en
el area del cordén de 0,25 mm? a 2 mm? sélo se explica en parte
por el factor F/V (cantidad de polvos por unidad de longitud) ya
que éste parametro varia de 4 a 17 aproximadamente, es decir 4
veces, mientras que el area lo estd haciendo de una forma mayor.
Este fendmeno concuerda con los estudios de U. de Olivera [1] que
concluye que la razén para esto radica en una alta eficiencia del
recubrimiento de polvos. En nuestro caso las eficiencias
energéticas estan entre un 14% y un 68%. En la tabla 6.1 se
muestran los datos obtenidos de las graficas de correlacién entre
la eficiencia de los polvos y el ancho del corddn mostrando el
aumento del ancho con la eficiencia, con un mismo incremento
para 3 y 5 g/min. Esto muestra, segun lo expresa U. de Olivera,
gue efectivamente existe una interaccion polvo/sustrato tanto
entre solido y liquido como en, liquido y liquido dejada por la
interceptacion de las particulas por el haz laser. Con esto se
establece que se ha logrado un proceso de alta eficiencia muy poco
afectado por la variacién del flujo de polvos de 3 a 5 g/min.

6.1.2. Variacion de la altura y el ancho del cordon

Observando la variaciéon de la altura Hc, figura 5.22, se ve que
varia principalmente por la variacion de F/V y que la potencia
realiza una menor influencia. Esto se puede ver, tomando como
ejemplo, para la relacion F/V de 10 el cambio de potencia de 500 a
1000W genera un cambio en Hc de 200 micras, mientras que a
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potencia de 800 W un cambio de F/V de 4 a 17 genera un cambio
en Hc de 500 micras.

El aumento del ancho debido al aumento de potencia, figura 5.27
a), es una tendencia clara que se cumple para todos los rangos de
velocidad. Al observar que las pendientes son muy similares para 3
y 5 g/min, se puede afirmar que la variable flujo de material es la
que ejerce menos influencia sobre el ancho. El ancho varia de 1,7
mm, a baja potencia y alta velocidad, a 2,8 mm a alta potencia y
baja velocidad.

A partir de estar observaciones se puede afirmar que el control de
la variacion del parametro Hc dependen principal y directamente
de la variable F/V, mientras que el ancho Wc tiene una relacion
mas directa con la potencia.

1000

900

A 3g/min 5 mm/s
800

4
6
700 . = .

3g/min 8 mm/s

A3g/min 12mm/s

@®5g/min 5 mm/s

Hc (um)

@®5g/min 8 mm/s

®5g/min 12mm/s

2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00
P/VD (k3/cm 2)

Figura 6.1 Relacidn entre la altura del corddn vy la irradiancia, para 20%de
TiB, con sustrato de Ti

En la figura 6.1, se observa que para todas las velocidades se
cumple que a mayor irradiancia mayor altura.

Es importante notar sobretodo en el caso de 3g/min que hay un
solapamiento de las rectas de tendencia a diferentes velocidades,
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lo que indicaria que existen ventanas del proceso donde la altura
del corddén depende principalmente de la irradiancia.

Con respecto a las caracteristicas de porosidad de los
recubrimientos, para los que presentan porosidad su relaciéon de
aspecto, (W/H) estd entre 3,6 y 5,1, véase las tablas 5.11 y 5.12,
lo cual estaria de acuerdo con las observaciones realizadas por
Villar y Steem [2,3], que sugieren un valor mayor a 5 para evitar
la porosidad. Sin embargo en nuestro caso con relaciones de
aspecto entre 11 y 16 los cordones son muy pequefos.

Tabla 6.1 Paréametros obtenidos de las graficas de correlacion

Combinacién Coeficiente de
Cantida de correlacion a b a b
pardmetros R?
3g/min 5g/min 3g/min 5g/min
(r:’ncq) P/VV 0.8886 | 0.8576 | 3.1668 | 1464.3 | 3.5954 1377
D (%) VPV /F 0.8338 0.600 1.2211 | -13.007 | 1.9918 | -38.477
0.837 0.9195 | 1.4845 | 1371.9 | 1.2311 1612.5 V=5:”m/
we P 0.9399 | 0.9419 | 1.0229 | 1583.9 | 1.8249 10025 | V=8mm/
(mm) s
V=12mm
0.9549 | 0.8365 | 1.2369 | 1216.5 | 1.3734 1131.8 /o
(mHm) P/VD 0.8711 | 0.8108 | 53.355 | -0.1111 | 79.363 32.249
Pe (%) wc 0.6519 | 0.7688 | 0.0365 | -36.529 | 0.0349 | -41.722
(mAnfl:Z ) VP E/V 0.9005 | 0.9388 | 0.0822 | -0.142 | 0.0811 | -0.3956

a = pendiente de la linea de tendencia b = punto de corte en el eje Y
6.1.3. Dilucion

La zona transversal de los cordones bajo la diagonal, figura 5.22,
donde hay menores potencias y alta relacién F/V tienen bajas
areas de dilucion. En este caso la atenuacion del calor hacia el
sustrato es debido al efecto de apantallamiento de los polvos y a la
baja velocidad [1].

En el caso de tener altas potencias y alto flujo por unidad de
longitud (F/V), esta combinacion de variables mas el efecto
generado por el tipo de distribucién de energia del laser, en
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nuestro caso de tipo gaussiana, produce una alta dilucion, en
correspondencia con lo dicho por Yellup [4].

La profundidad de la zona fundida se incrementa profundamente
en la parte central del corddén, una explicacion de este
comportamiento viene dado por la forma de la nube de polvos y
como es la distribucién de los polvos dentro de la zona de
procesado. Los polvos que hacen el primer contacto con el haz lo
hacen en el limite de la distribucion, el efecto de apantallamiento
de los polvos es muy efectivo aqui porque a esta distancia, desde
el sustrato la densidad de potencia del laser tanto como la
densidad de las particulas de polvo son las mayores, ademas parte
de energia del laser transportada por los polvos (en forma de
energia térmica) a la parte central del cordén laser , favorece el
fendmeno de dilucién, como lo expresa U. de Olivera [1]

En cuanto al efecto del flujo sobre los valores de dilucion que se
encuentran, se puede afirmar que con el flujo de 5 g/min se
encuentra un aumento en diluciéon de 30% al comparar con el flujo
de 3 g/min. Debido, fundamentalmente, a la contribucion de
energia térmica suministrada por la mayor cantidad de polvos.

6.1.4 Microestructura y dureza de los cordones

La microestructura de los cordones se modifica por efecto de la
variacién de los parametros del proceso. En la parte superior tiene
una estructura de agujas gruesas en su seccién transversal [5]
que al ser rodeadas por la fase alfa tiene una apariencia circular, la
zona intermedia se compone de agujas gruesas en su seccidn
longitudinal [5], que al ser rodeadas por la fase alfa tiene una
forma acicular y que cambian de ser gruesas y dispersas a baja
velocidad, figura 6.2 a), a ser mas finas y densas a menor
velocidad, figura 6.2 c). Al tener mayor velocidad, para un mismo
flujo, la seccién trasversal del cordén se reduce, el boro en el bafio
tiene mayor concentracion y tiene menos tiempo para difundir
porque es mayor la velocidad de enfriamiento al solidificar y por
tanto la distribucién de los boruros es fina y densa. En caso
contrario, con velocidad mas lenta y secciones mas grandes la
distribucion del boro es de baja concentracién, luego los boruros.
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Se desarrollan adecuadamente siendo mas gruesos y dispersos.
Esta observacion es corroborada por las investigaciones de Tian
[6]. En la investigacion, este comportamiento es correspondiente a
los cordones de baja potencia. Para los cordones de alta potencia
su estructura es mas homogénea. Por el enfriamiento de la zona
cercana a la zona de transicién hay una estructura mas fina que en
otras zonas del corddn [6], a medida que aumenta la velocidad y
la potencia se encuentra estructura dendriticas [7].

Por tanto, el cambio microestructural estd principalmente
influenciado por la potencia y a bajas potencia esta definido por la
velocidad como segunda variable en importancia.

| _50pm _50pm

Figura 6.2 Cambio de forH1a de los boruros de gruesos y dispersos a findé
y densos a) Cordén 2 600W y 5 mm/s, b) Corddén 8 600W y 8 mm/s c)
Corddn 14 600W y 12 mm/s.

En cuanto a las relaciones de variables del proceso con las
propiedades de dureza de los cordones se encuentra que para el
caso del flujo de 3g/min existe una relacidon entre potencia vy
dureza, siendo claro que a menor potencia hay mayor dureza,
como puede observarse en los cordones 1, 7 y 13, figura 6.3. Con
flujo de 5 g/min hay una tendencia menos clara a este
comportamiento. Esto puede asociarse a los analisis de imagenes
de las fase, por intensidades de grises, anexo C, ya que en los
casos de menor potencia (500W), hay zonas del corddn que
presentan estructuras de TiB, que no se han transformado del TiB,
original al TiB, y el TiB, tiene una mayor dureza que el TiB. Para
los casos de 600W a 1000W, se vio, en el analisis de imagenes de
fases, que progresivamente desciende la cantidad de area de
compuestos, lo cual corresponderia a la tendencia de disminucion
de dureza que se observa en la figura 6.3. De otro lado se observa
la tendencia que a mayor velocidad son menores los valores de
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dureza, lo cual concuerda con los comportamientos de las
investigaciones de Tian y col. [6], que encuentra un mismo valor
de dureza superficial pero que va descendiendo mas rapido para la
velocidad de 9mm/s y mas lento para las velocidades de 5 y 3
mm/s, en su caso.

Realmente, se puede establecer una relacion de microestructura y
dureza al concluir que las mayores durezas de los cordones estan
asociadas a estructuras de boruros mas gruesas y dispersas, que
se obtienen a bajas potencias. Pero es necesario establecer un
punto de equilibrio entre propiedades y geometria, puesto que a
bajas potencias el valor de Wc se veria afectado negativamente.

También es posible que al tener a bajas potencias, y por tanto
cordones de menor altura, la disolucion de boro a alta
temperatura, se vea reflejada a temperatura ambiente como una
mayor concentracidon de boro en el cordon. Como se puede ver en
los datos de las tablas 5.13 y 5.14, donde se observa la dureza de
los perfiles y su altura.

1000
900
800 -
700 § 4 —
s00 -1 2B E -
soo 1 EEEEREBEER
400 & EEEEEEEEEEEI
300 11 EEBEEEEEEEEI
200 BB EEBEEEEEEEEI
100 ‘B 111141111111

W5 g/ min

Dureza (HV)

3 g/ min

1 23 456 7 8 9101112131415161718

5mm/s 8 mm/s 12 mm/s

Cordon

Figura 6.3 Promedio de microdureza en los cordones de Ti + 20%TiB, / Ti
y flujo de 3y 5 g/min
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En el caso de los cordones con 40%, de TiB,, de acuerdo a la figura
5.15, las condiciones a baja potencia y alta velocidad presentan un
alto socavamiento y no hay revestimiento, (Cordones 1 a 4, 7 y 8).
La no existencia de cordones se puede justificar porque cuando un
laser de bajo poder se combina con una elevada cantidad de polvo
por unidad de longitud, casi todo la potencia del laser es absorbida
por las particulas de polvo y el bafo fundido no se crea en el
sustrato por lo que no se forma el cordén, como lo expresa V.
Ocelik [8]. Es decir que, en nuestro caso, las particulas con 40%
de TiB, absorben mas la energia laser. Comparando con lo que
ocurre con el porcentaje de aleacidn de 20%, en el cual si se
creaban los cordones, se concluye que este efecto lo genera el
mayor porcentaje de aleacion

Como se observa en la figura 5.15. Para los flujos de 3 y 5 g/min a
medida que aumenta la potencia las dimensiones de la seccion
transversal del cordén y el material fundido aumentan, aunque se
nota que la zona de material fundido crece mas que la zona del
corddn. Y a medida que la velocidad disminuye, a un mismo valor
de potencia, las dimensiones de la seccién del cordén y material
fundido aumentan, especialmente esta ultima. El efecto del flujo
de material ejerce una baja influencia.

Para este porcentaje de aleacién, se tiene areas mas pequeias,
entre 0.1 y 0.6 mm? y ha descendido la eficiencia del proceso, a
valores entre un 19 y un 42%, tablas 5.6 y 5.7, luego el efecto
sobre el area corresponde a la variacién de F/V pero no hay
contribucién de la eficiencia del proceso.
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Figura 6.4 Relacion entre la altura del corddn vy la irradiancia para 40% de
TiB, sobre Ti

Observando la figura 6.4. Sélo en el caso de la velocidad de
8mmy/s, se encuentra aumento de la altura con la irradiancia. Es
decir para esta composicién de boro la ventana de proceso se hace
mas estrecha.

Al analizar los porcentajes de dilucién, en las tablas 5.6 y 5.7, se
encuentra que el porcentaje de dilucion en promedio para 3g es de
75% mientras que para el flujo de 5 g/min es de 72%.Teniendo
en cuenta que la dilucion estd asociada a disminucion de las
propiedades del recubrimiento, estos valores en promedio son muy
altos y hacen mas reducida la ventana del proceso. Luego el
material aportado transporta la energia al bafio fundido.

En cuanto a la relacién de microestructura y variables del proceso,
para el 40% de TiB,, figuras 5.16 a 5.18, se encuentra en los
cordones realizados a la mayor velocidad, estructuras conformadas
por particulas no disueltas de TiB, distribuidas como zonas
oscuras en la matriz, principalmente en la parte superior, y
alrededor de ellas, zonas donde ha existido alguna reaccién, y se
encuentran agujas gruesas en seccién transversal [5] pero muy
poco desarrolladas. En la zona inferior se encuentran estructuras
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dendriticas. A menor velocidad hay menos particulas no disueltas
de TiB, y en la zona inferior de los cordones se encuentran
estructuras muy finas similares a eutécticos. Para las condiciones
de la mas baja velocidad hay muy pocas particulas no disueltas de
TiB, y se encuentran agujas gruesas en su seccion transversal [5],
un poco mas desarrolladas, y agujas gruesas en su seccion
longitudinal. Este cambio en la microestructura por efecto de la
velocidad corresponde al observado por Ocelik [9] quien dice "que
cuando la interaccién entre el polvo del recubrimiento y el haz
ldser es minimizado y prevalecen las condiciones de /aser melt
injection. La microestructura se caracteriza por particulas
originales de TiB, distribuidas al azar en la matriz y se forma una
zona de reaccidon alrededor de cada particula consistente de TiB.
Algunas placas de TiB [5] estdn también distribuidas al azar. Se
encontraron también microestructuras formadas por placas de TiB
formadas en la solidificacién del TiB, fundido y microestructuras
gue consisten sélo en eutéctico. Estas dos microestructuras fueron
obtenidas por las variaciones en las condiciones del laser cladding;
la potencia del laser, que controla principalmente la temperatura y
la velocidad de barrido que determina Ila velocidad de
enfriamiento”

Para los barridos de dureza realizados para los cordones con flujo
de 3 g/min, figura C2, (Anexo C), se puede afirmar que los valores
de dureza de la matriz son bastante homogéneos variando entre
400 y 600 HV. Las zonas oscuras muestran un mayor valor de
dureza en un rango entre 600 y 1200 HV. Para los perfiles de
dureza realizados en los cordones con flujo de 5 g/min, figura C3,
(Anexo C), sus valores de dureza de la matriz son menos
homogéneos que en el caso anterior variando entre 300 y 800
donde las zonas oscuras tienen valores entre 700 y 1300 HV. En
ninguno de los dos casos se ha podido asociar aumentos de
potencia con aumentos o disminuciones de dureza. La menor
homogeneidad para 5 g/min puede estar asociada a que la
distribucion de boro en el cordéon se realiza en una seccién con
mayor altura.
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6.2. Caracterizacion de los compuestos de Titanio y Boro

Tras haber identificado las morfologias que se encuentran en los
cordones, se analiza su forma, distribucién, abundancia y dureza.
La caracterizacion mecanica se lleva a cabo relacionando los
valores de nanodureza, tabla 5.10, obtenidos mediante la matriz
de nanoindentacién, con las morfologias encontradas.
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Figura 6.5 Solape 16 de Ti +40% TiB, sobre Ti (SEM). Matriz de
nanoindentacion, identificacion de morfologias y su relacion con el valor
de nanodureza

La microestructura estd formada por una matriz clara donde hay
una baja densidad de agujas y que presenta valores de dureza
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entre 7 y 10 GPa. Estas zonas se simbolizan como los circulos
claros discontinuos en la figura 6.5. Un segundo componente, son
las agujas grandes alargadas que toma valores entre 15 y 30 GPa,
simbolizadas en la figura con circulos oscuros discontinuos.
También se aprecia lo que podia ser las secciones transversales de
estas agujas, las cuales tienen formas poligonales y cuyos valores
son los mas altos obtenidos, de 25 a 38 GPa. Finalmente, existen
dentro de estas formas poligonales algunas muy similares a
hexagonos, cuya parte central es mas clara, con valores de dureza
alrededor de los 10 GPa.

)

b)

Aguja long ‘ Aguja tran

Aguja

pequefia Seccidn transversa

hexagonal

Figura 6.6 Huellas de nanoindentacion a) Huella de 24,4 GPa. b) Huella
de 8,5 GPa.

En la figura 6.6 a) se aprecia la presencia de agujas de mayor
tamafio en seccion longitudinal con una longitud de,
aproximadamente, 15 micras (15 a 30 GPa), identificadas por Kooi
como agujas gruesas [5], también se observan morfologias de
seccion transversal poligonales de 3 micras (25 a 38 GPa),
identificadas por Kooi como agujas gruesas y placas, en seccion
transversal. En la figura 6.6 b) se observan una secciones
transversales similares a hexagonos, con un diametro de 3 micras
(10GPa), identificadas por Kooi como agujas gruesas pero donde
su nucleo de Ti se observa claramente, y una pequenas agujas de
longitud de 5 a 10 micras y didmetro inferior a 1 micra,
identificadas por Kooi como agujas finas, propias del eutéctico.
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Estos valores de nanodureza corresponde al orden de magnitud
reportado en la bibliografia para compuestos de TiB entre 16 a 23
GPa [10]. Adicionalmente, Panda concluye en sus trabajo que si
bien el TiB tiene una baja anisotropia a partir de los estandares de
definicion de anisotropia, encuentra diferencias significativas en
cuanto a sus propiedades dependiendo de la direccién, lo cual
atribuye a la diferencia de fuerza de union entre los atomos de B-B
y Ti-B [11].

En cuanto a sus propiedades el TiB, tiene valores de dureza entre
24 GPa y 33 GPa [9] e igualmente se considera que su anisotropia
es muy baja [12].

La figura 6.7, muestra la variacion de abundancia de los
compuestos de Ti y B dependiendo de las variables del proceso.

Relacion de variables del proceso con % de particulas
deTiB

40

35 /f\
10 i l

00 20 4.0 60 80 100 120
Densidad de Energia (KJ/cm?)

—e—5mm/s
—e—38mm/s
—e—12mm/s

k=5 mm/s

% Area de TiB

=8 mm/s

=12 mm/s

Figura 6.7 Relacidn de variables del proceso con el area de las particulas
de TiB.

La tendencia muestra que a mayor irradiancia hay menor area
cubierta por compuestos de boro. Variacion que se aprecia
microestructuralmente en las figuras 6.8 b) y 6.8 ¢) para los
cordones entre 600 y 1000W. Para el caso de 500W hay un area
menor a la esperada segun la tendencia. Esto se puede explicar
por el hecho que realmente se aprecia puntos muy oscuros de alta
concentracion de boro, que por las bajas potencias no alcanza a
difundir, figura 6.8 a). El efecto de la velocidad sobre el area
muestra que a mas baja velocidad, el darea de compuestos es
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mayor. El efecto del flujo de material sobre el area es mas
significativo a mayor velocidad.

Figura 6.8 Zona central de los cordones: a) Cordén 1 (500W y 5 mm/s),
b) Cordén 2 600W y 5 mm/s, y, c) Corddén 6 (1000W y 5 mm/s)

La presencia de las particulas de TiB, no disueltas, ha sido
reportada por varios autores [6, 12]. La variacion de la
microestructura donde hay presencia de TiB,, no disuelto, figura
6.8 a), de la transformacion de TiB, a TiB, figura 6.8 b) o
estructura eutéctica, figura 6.8 c), depende de la variacién de la
potencia del laser, que controla la temperatura, y de la variacion
de la velocidad, de acuerdo a lo comentado por Ocelik [9].

En la secciéon ampliada del diagrama de fase de la figura 6.9, se
destacan como A, B, C las tres composiciones de 20%, 40% vy
60% de TiB, que corresponden al 6,2, 12,5 y 18,7 de boro. Para C,
como se observd en los resultados, el proceso de rapido
enfriamiento del liquido enriquecido con TiB, no permite una
transformaciéon de las particular originales y no se crean cordones.
Para B, el liquido enriquecido con TiB, de la transformacion de
TiB,, con el proceso de rapido enfriamiento, muestra estructuras
compuestas de TiB y aun particulas originales de TiB, y finas
agujas de TiB en la matriz de Ti, formando un fino eutéctico. Para
A, el liquido enriquecido en TiB, de la transformacion de TiB, con
el proceso de rapido enfriamiento, muestra estructuras de TiB,
muy poco TiB;, no transformado y estructura eutéctica.
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Figura 6.9 Seccion del diagrama de fase Ti-B.

La aplicacion de la técnica WDS nos permite establecer que la
composicion de los compuestos encontrados se aproxima al 18%
de boro esperado para el TiB, aunque la seccién evaluada contiene
parte de matriz y parte de agujas gruesas de TiB, figura 5.30, el
dato obtenido de 12% en B muestra que efectivamente las agujas
encontradas corresponden al TiB. Sin embargo, es claro, para este
caso, que esta técnica es limitada en cuanto a determinar una
zona especifica de analisis.

La variacién de la composicion de B desde un 6%, en la zona
superior e intermedia del cordén, al 3 % en la zona inferior, es
acorde al comportamiento de dureza que es bastante estable, para
descender luego en la interfase. Aunque en la ZAC hay valores de
1% y 0,4% de boro, mostrando una baja difusion, estos valores no
se ven reflejados en los valores de dureza, ya que no hay mayores
durezas por boro difundido. En este caso, en cambio, la técnica de
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WDS nos permite conocer los valores de composicidon de boro, que
no es posible evaluar a partir de los valores de dureza.

Al realizar el analisis de composicién en linea, figura 5.31, se
ratifica que como lo expresan Kooi [5] para la descripcion de las
agujas gruesa de TiB el centro estd compuesto de Ti. Adicional a
esto se ve que al no encontrar variaciones de boro en la matriz
adyacente a la aguja no existe un eutéctico alrededor.

6.3. Caracterizacion de los recubrimientos

Los recubrimientos analizados se pueden diferenciar en: de baja
potencia los correspondientes a condiciones de potencia de 600W
y 12 mm/s (20Til4 y 20Ti6414), y de alta potencia los
correspondientes a 900W, y 5, 8 y 12 mm/s, (20Ti5, 20Til1l,
20Ti17, 20Ti645, 20Ti6411 y 20Ti6417) y 1000W, y 12 mm/s,
(20Ti18) todos realizados a 3 g/min.

Las mayores areas de recubrimiento de encuentran para los casos
a alta potencia y de menor velocidad, mientras que las menores
areas son para los casos de altas potencias pero de mayor
velocidad, lo cual corresponde a las observaciones realizadas por
Tian [6]. Es decir, el factor mas relevante, en la condicion
geométrica es la potencia alta combinada con una baja velocidad y
por tanto una alta irradiancia.

Los porcentajes de dilucion varian entre un 19 y un 83% con un
promedio de 49,8%, tabla 5.24. El caso de mayor dilucién se
presenta en el recubrimiento de 20% de TiB, sustrato de Ti6Al4V
con potencia de 900W y velocidad de 12 mm/s, al comparar los
valores de dilucion de los recubrimientos con los de los cordones.
Se observa que ha aumentado un 19%, lo cual no respaldaria las
teorias que aseveran que la dilucion disminuye por efecto que
parte de la energia del cordon adicionado se emplea en fundir el
anterior cordén y por esta razon la dilucion disminuye. Pero hay
acumulacién de calor y menor velocidad de enfriamiento, por lo
que la ZAC resulta mayor.
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Figura 6.10 a) Sentido de flujo entre cordones recubrimiento 20% sobre Ti
900W y 8 mm/s. b) Difusion de Boro, recubrimiento 40% sobre Ti 900W
5mm/s. c) Eutéctico de Ti-B, recubrimiento 20% sobre Ti 900W y 8 mm/s.

Los recubrimientos muestran estructuras homogéneas dentro de
los cordones, pero en las zonas entre cordones es claro que ha
existido un flujo de material. Por el efecto térmico de adicionar un
corddn sobre el otro hay una orientacion de las agujas en sentido
transversal y menor abundancia de ellas en la zona intermedia,
como se ve en la figura 6.10 a). Igualmente por el efecto térmico,
favoreciendo fendmenos de difusién, aparece puntos de
concentracion de TiB, ahora rodeados de TiB, tal como se aprecia
en el recubrimiento con 40% de TiB,, figura 6.10 b) [8]. En La
zona de la matriz de Ti, que para los cordones era mas homogénea
en su aspecto, al tener un soélo tono, ahora es una matriz de
eutéctico de agujas finas de Ti-B [5] y matriz de Ti, figura 6.10 c).
Estas dos Ultimas microestructuras reportadas por las
investigaciones de Ocelik [9].

El andlisis de dureza de los recubrimientos, muestra diferencias de
dureza entre los cordones, para un mismo recubrimiento, figura
6.11, siendo el primer cordén el de menor dureza. Las diferentes
microestructuras en los recubrimientos se ven reflejas en sus
barridos de dureza.
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Figura 6.11 Valor promedio de dureza de los barridos verticales,
sefialando la variabilidad de los valores maximos a minimos, en los
diferentes recubrimientos

Para los casos con 20% de TiB,, es claro que los recubrimientos de
baja potencia y 12 mm/s (20Til4 y 20Ti6414) presentan mayor
dureza pero igualmente una mayor fragilidad, estan compuestos
por mayor cantidad de particulas no disueltas de TiB, vy tiene el
menor porcentaje de dilucidn. Las menores durezas las tienen los
casos de alta potencia y 12 mm/min, (20Ti17, 20Ti18 y 20Ti6417)
que son los que presentan las mayores diluciones y una estructura
eutéctica. No hay cambios significativos por variacion en el
sustrato de Ti a Ti6AI4V.

Se observa que el factor que mas diferencia los rangos de dureza
es él % de boro ya que para 40% de boro tiene valores mas alto
que para 20 % para las mismas condiciones del proceso, como no
podia ser de otro modo al tener mayor cantidad de TiB y TiB,.
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Figura 6.12 Valor promedio de dureza de los barridos horizontales,
sefialando la variabilidad de los valores maximos a minimos, en los
diferentes recubrimientos

Al realizar los barridos horizontales con el objetivo de comparar las
durezas entre las zonas intermedias de los cordones y la parte
central de éstos, se observa que en los barridos horizontales es
evidente la falta de homogeneidad entre la zona de los cordones y
la zona intermedia, lo cual se ve reflejado en una mayor
variabilidad de los datos de dureza, figura 6.12.

Los analisis de nanodureza muestran, para los compuestos de boro
valores de nanodureza dentro del mismo orden de magnitud de los
encontrados para los cordones. Las morfologias de agujas gruesas
en seccién longitudinal entre 21 a 32 GPa, y para las agujas
gruesas en seccién transversal de 27 a 37 GPa. Adicionalmente, se
encuentran valores para el eutéctico entre 8 y 11 GPa.

Mediante la técnica de WDS se ha podido verificar que la
composicién de los recubrimientos corresponde aproximadamente
a la esperada. Mientras que en los cordones la composicion de
boro es muy homogénea, en la zona transversal del cordén, para
el caso de los recubrimientos los procesos de fusion y solidificacion
de cada nuevo corddn colocado generan flujos de material que
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evidencian diferencias notables de composicion en la distribucion
del boro en la zona intermedia entre los cordones, figura 5.54 a
5.58. Se observa también que a diferencia del caso de los
cordones, donde la difusién de boro hacia la ZAC era muy poca, en
el caso de los recubrimientos, la difusion del boro es muy alta.

Para el caso de 20% de TiB, sobre Ti con alta potencia y 5 mm/s la
composicién en el cordén se mantiene en un valor entre 4 y 5 %
de boro que es inferior a la encontrada de 6% de B en los
cordones, esto puede deberse a la alta difusion de boro ya que en
la ZAC donde antes se tenian valores préoximos al 1 % de B ahora
obtenemos valores entre 2 y 4%. En la ZAC no se observan
compuestos de boro pero si una alta composicion, que puede
deberse a boro difundido, a pesar de tener un contenido en boro
correspondiente a una aleacion hipereutectica pero que requeriria,
sin duda de un microscopio de alta resoluciéon para su observacién.
En las zonas intermedias entre los cordones, las diferencias de
concentracion de los compuestos por efecto del flujo hacen que
exista desde 6% en altas concentraciones de compuestos hasta
valores cercanos al 1% con mayor presencia de eutéctico.

En el caso con 20% con alta potencia y mayor velocidad de 8
mm/s se reducen las composiciones en el cordén entre 1 y 3% de
B, los valores en la ZAC de difusién estan entre el 1 y 2% de boro.
Para la zona intermedia entre los cordones, los valores de boro
estan entre 3 y 4%.

Al analizar los recubrimientos de 20% a velocidades de 8 y 5 mm/s
y relacionar la distribucion de boro en el area y la propiedad de
dureza. A mayor velocidad hay un rapido enfriamiento que hace
una menor difusiéon de boro en la ZAC, lo que corresponde a los
analisis de Tian [6]. Sin embargo, aunque el area a menor
velocidad es mayor, la distribucién de boro en el area mantiene un
valor de dureza mas alto que a mayor velocidad, donde el area es
menor y esperariamos mayor concentracion de boro. Esto
contrasta con los estudios de Tian, y se atribuye a que Ila
diferencia de area en nuestro caso es de un 17% mientras en su
caso es de un 30%.
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Para los anteriores recubrimientos al observar el diagrama de
difraccion comparativo entre ellos, figura 5.59, se observa que en
el caso de menor velocidad, presentan un poco mas de intensidad
los picos de TiB, lo cual representaria un aumento en composicion,
de acuerdo con F. Wang [14]. Aunque, segun los trabajos de Du
[15] existe una forma cuantitativa de hallar los porcentajes de fase
mediante los analisis de porcentajes de intensidades, en nuestro
caso no lo aplicamos por ser las diferencias muy pequefias.

Para el caso con 40% de TiB, sobre Ti, con alta potencia y 5 mm/s,
figura 5.58, se encuentran valores entre 5 y 10% de B aunque el
esperado es del 12%, los valores mas altos estdn asociados a
compuestos de TiB, original rodeados por estructuras de TiB.
Existe una alta composicién de boro en la ZAC, del 1 a 4 % de B.
Las zonas intermedias entre cordones también presentan valores
altos de B. Las condiciones de fina microestructura de solidificacién
de no equilibrio, junto con la presencia de gran cantidad de fases
primarias duras, hacen que aumente la dureza del sustrato [16].

Comparando el caso de 40% y 20% sobre sustrato de Ti, los dos
fabricados con potencia de 900W y velocidad de 5 mm/s, podemos
apreciar que la baja velocidad favorece la alta difusién de boro
hacia la ZAC [8], figuras 5.54 y 5.58. Adicionalmente, en el caso
de 40% se observa el fendmeno de difusion de los nucleos de TiB,
original a transformarse en TiB a su alrededor [9] figura 6.10 b).

Para el caso de 20%, alta potencia y 5 mm/s en sustrato de
Ti6AlI4V, figura 5.57, los valores tanto dentro del cordéon como
entre cordones son muy poco homogéneos con variaciones entre
1y 7 % de B. Se registra difusion de Al y de V del material base
hacia el corddon entre 1 y 2%. La presencia de fase beta se
identifica en el diagrama de difraccién acorde a las investigaciones
de Xu [17], pero que no puede establecerse si su presencia
corresponde a fase beta en el recubrimiento por efecto de la
difusion del V. Aunque la adiciéon de aluminio se ha reportado como
causante del movimiento de picos a mayor 26 en el diagrama de
difraccion, segin Guo y col [17], en nuestro caso esto no se
detecta.
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Posiblemente por la difusién de estos aleantes hacia el corddn, la
difusion de boro hacia la ZAC es menor al caso del sustrato de Ti.

Aungue el rango de Boro detectado por la técnica de WDS sea
mayor, para el caso del sustrato de Ti6Al4V en promedio su
composicién es menor a la del sustrato de Ti. Esto se corrobora
con picos de menor intensidad en el difractograma de comparacion
de estos dos recubrimientos, figura 5.60.

La comparacién de recubrimientos con sustrato de Ti y diferentes
porcentajes de diboruro, figura 5.61, muestra la presencia de TiB»
para el porcentaje de 40 y 60% de TiB, lo cual corresponde a los
analisis de microestructura realizados al recubrimiento de 40%,
donde se observa las particulas originales de TiB, rodeadas de TiB.
Esto lo expresa también en su trabajo Ma [18] al decir que “la
reaccion de Ti y B puede producir la formacion de dos tipos de
boruros, TiB y TiB,. Preferiblemente se forma TiB cuando existe un
exceso de moles de Ti. Adicionalmente es mas estable este
compuesto. Mediante difraccién de rayos X hay presencia de TiB,
gue no se transforma y queda retenido™.

Mediante el analisis de difraccidon a diferentes profundidades, figura
5.62, se comprobd que el método de rectificado produce un
aumento en el grado de oxidacion del recubrimiento. Estos 6xidos
corresponden a los encontrados e identificados también por otras
investigaciones del proceso de laser cladding [20, 21]. No se
observan cambios considerables en los picos mediante los cuales
se pueda establecer algun aumento en deformacién de la red por
el aumento de los esfuerzos de compresion [28]. El objeto del
estudio de los difractogramas a diferentes profundidades en el
recubrimiento era poder identificar diferencias en composicion del
compuesto TiB, sin embargo no son lo suficientemente evidentes
estas diferencias para ser concluyentes.

Para el recubrimiento de 20% de TiB, sobre Ti con 900W y 5
mmy/s, se ha empleado la técnica de EBSD para su analisis, en una
zona fuera del recubrimiento y en las zonas superior, media e
inferior del corddn, tabla 6.2. La primera observacion realizada es
la presencia de fase beta en el material fuera del recubrimiento,
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tabla 6.2, lo cual no habia sido registrado mediante la técnica de
rayos X, aunque su cantidad no supera el 5 %. El tamafio de grano
de la fase alfa, que en la zona alejada del recubrimiento es de
aproximadamente 70 micras, figura 5.66, dentro del recubrimiento
es de entre 0,5 y 5 micras, de forma equiaxial, figura 5.70. La
presencia de la fase beta y el tamafio de grano pequefio son
evidencias del proceso térmico de rapido enfriamiento del proceso
laser [22] y del posible efecto de refinamiento de grano propio de
la adicion de boro [23]. El efecto del tamafio de grano pequefio
también puede contribuir a tener mayores valores de dureza [29],
tabla 5.23.

Segun lo expresado por Ocelik [22] el didmetro promedio de
tamafio de grano calculado para procesos con velocidades de
enfriamiento superiores a 1000K/s estad en promedio en 88 micras
(20 a 180 micras) para un recubrimiento base Co.

Tabla 6.2 Variacidon de la cantidad de los compuestos de Boro

Fase a Fase B TiB TiB,> identificado %8B

Base 78.1 4.5 82.6
Superior 60.2 3.6 24.8 3.5 92.0 5,6
Medio 70.6 2.4 19.1 2.7 94.8 4,3
inferior 70.1 2.0 21.3 2.4 95.8 4,6

En la fase alfa se encuentran desorientaciones de angulo pequeno,
de 3° y de angulo mayor de 30° y 90°. Las desorientaciones de
angulo pequefio disminuyen su abundancia de la parte inferior a la
superior del corddn. Las desorientaciones de angulo mayor varian
de ser de 309 en el material base, a ser de 90° dentro del
recubrimiento lo que corresponde a efectos de maclado por la
tension térmica generada durante el rapido enfriamiento [24].

Para el TiB se encuentran también estas desorientaciones de
angulo grande en aproximadamente el mismo porcentaje, figuras
5.72 y 5.83.

Las desorientaciones de angulo pequefio en el TIB pueden estar
caracterizando la presencia de agujas gruesas de TiB que, segun
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las investigaciones de Kooi [5], tienen angulos de desorientacion
cercanos a los 39 y por esto son identificadas como constituyentes
muy cercanos al equilibrio, mientras que las agujas finas tienen
angulos de desorientacion cercano a los 12° pero no se encuentran
desorientaciones de este tipo en el analisis.

Las desorientaciones a 90° presentes en la fase alfa y en los
compuestos TiB son reportadas en la investigacion de Zeng [24]
en los limites de grano de estructuras de Ti deformadas un 15%
en procesos de compresién. Lo cual refleja esfuerzos internos en el
material solidificado.

En cuanto a la presencia y distribuciones de fases, ha sido posible
establecer la presencia de TiB, con mayor porcentaje en la parte
superior del cordén, pero distribuido en todo el recubrimiento,
siempre cercano al TiB. La presencia de TiB, en la parte superior
del bafio fundido se ha observado también en los cordones
fabricados con 40% de TiB, en los analisis microestructurales,
figuras 5.17 y 5.18. Por tanto esto justificaria los valores de mayor
dureza en la superficie de los recubrimientos, figuras 5.49 y 5.50.
Y mostraria que el TB, en el proceso de solidificacién tiende a
permanecer en la superficie del bafio fundido.

El TiB se identifica en las agujas gruesas y distribuido en la matriz
formando un eutéctico de agujas muy finas. La fase beta se
distribuye homogéneamente en la fase alfa. En la parte superior
del cordén hay mas compuestos de Ti y B y menor cantidad de
fase alfa, que en las otras secciones del cordén, tabla 6.2. Las
agujas finas tienden a agruparse, como lo manifiesta Kooi [5]. Las
agujas finas se orientan como colonias en los bordes de grano de
los granos de Ti.

La cantidad de Ti en los nucleos y la periferia de las agujas, en
seccién transversal, se podria explicar por las investigaciones de
Kooi de la forma siguiente: “Las agujas gruesas son un TiB
primario que nuclea desde el liquido por un mecanismo
heterogéneo, que seria evidente por el crecimiento radial de las
agujas gruesas desde la incompleta descomposicién del TiB,. La
zona libre alrededor de la agujas indica el agotamiento de boro en
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el liquido adyacente que solidifica posterior al halo de Ti. La
formacion de esta zona separa las agujas gruesas de TiB por el
liguido remanente y fuerza al TiB en el eutéctico a nuclear
cooperativamente con el Ti en un gran subenfriamiento™.

Al calcular el % en boro presente, a partir de los porcentajes de
sus compuestos, se encuentran valores entre 4,3 y 5,6 % B, que
son muy proximos a los encontrados en el cordén mediante la
técnica de WDS entre 3,8 y 4,9 % de B, tabla 6.2.

Mediante esta técnica no se ha encontrado un texturizado en la
seccién transversal del corddn; esto corresponde con a las
investigaciones realizadas por Ocelik [22] quien encuentra que
realmente el texturizado se presenta en la direccién longitudinal
del recubrimiento y no en la transversal.

6.4. Efecto de la adicion de boro al titanio en el material de
recubrimiento de los cordones.

En cuanto a la relaciéon de las variables del proceso con las
caracteristicas de los cordones con polvo de Ti, la primera
observacién acerca de la altura, figura 6.13, es que la irradiancia
en el Ti tiene una influencia menor en la altura de la que tiene la
velocidad vy el flujo siendo este ultimo el que mas influye, ya que
es muy poca la variacion de altura con la variacién de la
irradiancia.

En el caso de Ti mas diboruro, la irradiancia es mas determinante
en la variacién de las altura, observandose una mayor pendiente,
en la recta de variacién de las alturas y viendo que la velocidad
tiene muy poca influencia, incluso menor que la del Flujo, figura
6.1.

Las lineas de tendencia en la figura 6.13 muestran como con
mayor irradiacion hay mayor valor de la altura del cordén lo cual
es mas evidente a mas alta velocidad ya que esta linea de
tendencia tiene una mayor pendiente. Es claro que a menor
velocidad los cordones tienen una mayor altura. Se observa
ademas que para el flujo de 5 g/min las alturas son mayores que
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para el flujo de 3 g/min. Estas diferencias se hacen mayores a
medida que disminuye la velocidad.
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Figura 6.13 Relacién entre la altura del corddn y la irradiancia para Ti con
sustrato deTi

De acuerdo a la figura 5.11, con la combinacién del efecto de la
potencia y la velocidad se observa que, para los flujos (F) de 3y 5
g/min, a medida que aumenta la potencia las dimensiones de la
seccion del cordon y el material fundido aumentan, y a medida que
la velocidad (V) disminuye, para un mismo valor de potencia, las
dimensiones de la secciéon transversal del corddn y material
fundido aumentan. Aunque estas relaciones se mantienen en los
dos flujos por separado, al verlos juntos en la grafica no existe una
secuencia de dimensiones, resultando los de 5 g/min mas
pequefios de lo esperado, con lo cual se concluye que existe una
afectacién de otra variable entre la potencia y la relacién F/V que
depende de la cantidad de polvo empleado [1].

La influencia del boro en la geometria, se analiza inicialmente
comparando los cordones obtenidos con Ti y 0% de B y los
obtenidos con Ti + 20% de diboruro. Se observa inicialmente que
el drea de recubrimiento ha aumentado un 14% mientras que el
area de dilucién ha aumentado en un 39%. Pero mientras para el
Ti la forma de los cordones corresponde a una forma de gota, para
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TiB, su forma es aplanada y en muchos casos céncava por lo que
las alturas de reducen un 44,6%, véase las tablas 5.2 y 5.3. El
aumento de la dilucién puede indicar disminucion de las
propiedades del recubrimiento, Vilar [2]. De acuerdo a las
observaciones de Gedda [25], una buena forma del corddén, se
obtiene con un adecuado balance entre densidad de potencia,
velocidad de polvos y alimentacion. Considerando que los dos
materiales se fabricaron con los mismos rangos de variables,
podemos decir que lo que influye son las caracteristicas del
material.

En el analisis geométrico, tomando en conjunto los parametros de
altura, area de cordén, dilucion y eficiencia, se puede afirmar que
la adicion de boro disminuye la eficiencia del proceso, debido al
aumento simultaneo del area del recubrimiento y el area de
dilucién, pero con una disminucién de altura.

Al comparar la zona del corddén entre los cordones con Ti
Unicamente y los cordones con Ti + 40% de TiB, se encuentra que
en promedio, con boro y flujo de 3 g/min, el ancho del corddn
aumenta un 3%, pero la altura se reduce un 58%. Mientras que,
para 5g/min el ancho del cordén aumenta un 10% pero la altura
se reduce un 74%. En el caso del material fundido, con boro y flujo
de 3g/min el ancho aumenta un 40% vy la altura un 10% mientras
que para 5g/min el ancho aumenta un 58% vy la altura un 23 %.

Con la informacion anterior se puede afirmar que con la adicién de
boro, el cordén formado tiende a distribuirse ampliamente sobre el
material de sustrato, con un aumento de area con la ampliacion
del ancho pero reduccién de altura. Esto puede ser aplicado
convenientemente para recubrimientos donde sea requerida una
gran area recubierta pero con bajo volumen.

Al aumentar el porcentaje de boro del 20% al 40 % el area del
cordon se reduce un 67% vy la dilucion aumenta un 22% en
promedio siendo mayor para el caso de 5 g/min.

En general se puede concluir que al ir aumentando el porcentaje
de B se va perdiendo eficiencia en el proceso. Las secciones
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transversales de los cordones van cambiando de tener al 20%
aumento de areas del cordén y al 40% con disminuciones del area
del corddn. Y siempre esta presente un aumento en dilucién.

En cuanto a la microestructura que inicialmente se componia de
fase alfa y alfa acicular (widmanstatten), para el recubrimiento de
Ti ahora se compone de una matriz de Ti, predominantemente
alfa, entre un 60 y 70% con algo de fase beta entre 2 y 4% vy
compuestos de TiB, entre 19 y 25%, y TiB, entre 2,5 y 3,5%. Esto
para el caso analizado mediante EBSD, pero en general se puede
afirmar que se tiene una matriz alfa y compuestos de Ti y B
dispersos en la matriz de forma homogénea y con una buena union
entre matriz y compuestos [1]. Es decir constitutivamente hemos
llegado a crear el material compuesto de matriz Ti con distribucion
de particulas duras de material ceramico.

Al ser el proceso laser un proceso caracterizado por el enfriamiento
rapido se justifica la presencia de estructuras fuera del equilibrio
como la martensita o la estructura Widmanstatten. Es interesante
notar como en el andlisis de la ZAC no se encontraban estas
estructuras. Esto deja ver como en el proceso de laser cladding el
polvo realmente asume un papel importante en la absorcion de la
energia y su transmision [25].

Los granos equiaxiales de alfa, en el cordén de Ti, se pueden deber
a procesos de recocido o a procesos a menores velocidades de
fabricacion, como lo manifiesta Wang [14]. El decrecimiento del
cociente entre el gradiente de temperatura y la velocidad de
solidificacion favorece la formacion de estructuras equiaxiales.

En cuanto al cambio de las propiedades mecanicas, en el caso del
Ti, como material base, su dureza es de 130HV. Al recubrirlo con
Ti, la dureza del recubrimiento es en promedio de 700HV. Con la
adicién de 20% de TiB, el material base tiene durezas en el
recubrimiento entre 400 Y 900HV para el caso de 3 g/min y
valores entre 500 y 1000 HV para el caso de 5 g/min. Por tanto la
adicion de boro se refleja en un endurecimiento de la matriz por la
formacion de compuestos duros.
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Observando la microestructura en el caso del 40% se observa una
mayor cantidad de compuestos de Ti y B. La distribucién de los
compuestos en la matriz no es homogénea ya que existe zonas
donde se agrupan los compuestos alrededor de nucleos TiB,
original y zonas donde la distribucién es un poco mas homogénea,
figuras 5.16 a 5.18. Las diferencias en distribucién es la
responsable de que los valores de dureza, en las zonas de alta
concentracion, lleguen a 1100HV en el caso de 3g/min y a 1300HV
en el caso de 5g/min, mientras que en la zona un poco mas
homogénea estén entre 400 y 600HV para 3 g/min y entre 300 y
800 HV para el caso de 5g/min. Para el caso de adicion de 60% de
boro se encontraron rangos entre 400 y 1800HV que corroboran la
tendencia de aumento de la dureza con la adicion de mayor
porcentaje de TiB,, figura C1 (Anexo C).

6.5. Efecto de los elementos de aleacion en las
caracteristicas de los cordones.

Al cambiar el sustrato de Ti al sustrato de Ti6Al4V con la adicién de
20% de TiB,, la variaciéon de la altura de los cordones con la
irradiancia (P/VD) presenta una mayor dispersién, figuras 6.1 y
6.14. El efecto de la potencia es el factor mas importante, aunque
la velocidad ejerce una mayor influencia que en el caso del Ti
siendo mayor su efecto a alta velocidad. Se observa una mayor
pendiente que a baja velocidad, aunque hay mayores alturas a
mayor flujo a bajas velocidades. A alta velocidad el efecto del
aumento de flujo no es perceptible.
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Figura 6.14 Relacidn entre la altura del corddn y la irradiancia para 20%
de TiB, con sustrato de Ti6Al4V.

Al calcular los porcentajes de dilucion se encontrdé que en términos
generales el porcentaje de dilucion para los cordones fabricados
con 3 g/min es 50% mayor que para los fabricados con 5 g/min, lo
que resulta evidente al presentar menos efecto de
apantallamiento. Ademas los porcentajes de dilucién son mayores
para el sustrato de Ti6Al4V en un 10 %, aproximadamente, al
compararlos con los del sustrato de Ti, lo que provoca una mayor
difusion de Al y V hacia el bafio fundido, y puede atribuirse a la
menor conductividad térmica del Ti6Al4V, que ocasiona una menor
transferencia de calor.

En el anadlisis mediante difraccion de rayos X, figura 5.60 se
identifico la presencia de los picos de fase alfa para los dos
sustratos y la presencia de fase beta para el caso del sustrato de
Ti6Al4V. Mediante microscopia Optica se identifico para el sustrato
de Ti, una pequeiia zona de martensita en la zona de transicion
entre el corddon y la ZAC, figura 5.9. En el caso del sustrato de
Ti6Al4V, en la zona afectada por el calor, se ve una total
transformacién a la estructura de martensita, figura 2.4, la cual
segun lo manifestado por F Huang [26] indica que la temperatura
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ha superado el punto critico de la aleacién Ti6Al4V y ha habido una
transformacién de la fase beta. Durante el rapido enfriamiento la
fase beta se ha transformado en la fase sobresaturada alfa prima
adifusionalmente [26].

Para los cordones sobre Ti las estructuras de la zona de transicion,
dentro del corddn, presentan estructura columnar, figura 2.7 para
los casos de velocidad de 12 mm/s y menor flujo, mientras que
para el caso de Ti6Al4V las estructuras columnares estan
asociadas también a el flujo menor pero en condiciones de alta
potencia [7]. Ello puede deberse a la menor conductividad térmica
del Ti6Al4V, tabla 2.1, que se reflejan en un incremento del efecto
térmico del laser en el corddn.

En cuanto a las propiedades de dureza, figura 6.15, los mayores
valores de dureza se encuentran para las menores potencias
(500W a 700W) en cada velocidad para 3 y 5 g/min en Ti y
Ti6Al4V. En general en el Ti y Ti6Al4V con 5 g/min hay mayores
valores de dureza que a 3 g/min. Para el Ti con 5 g/min hay un
rango de dureza promedio entre 450 y 950 HV. Para 3 g/min el
rango se reduce de 450 a 850 HV. Las durezas para cada perfil
tienen una mayor desviacion en el caso de 5 g/min. Para el
Ti6Al4V no hay diferencias de homogeneidad entre 5 y 3 g/min y
hay para 5 g/min un rango entre 700 y 950 HV y para 3 g/min un
rango entre 650 y 900 Hv. Todo ello por la menor difusién de boro
que mantiene un mayor contenido de TiB,.

Justificaciones para el endurecimiento las expresa Wu [27] Los
valores de dureza no sé6lo son mayores a los del material base por
la mayor dureza de las particulas adicionadas que por si mismas
son mas duras, sino porque pueden resistir el movimiento de las
dislocaciones. Adicionalmente la técnica de laser cladding tiene
unas caracteristicas de rapido calentamiento y enfriamiento de 103
a 10° °C/s luego es una estructura de rapida solidificacién fina y
uniforme con el limite de grano como mecanismo de
endurecimiento.
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Figura 6.15 Valores promedio de microdureza en los cordones de Ti +
20%TiB, y flujo de 3 y 5 g/min sobre Ti 6Al4V.

Para los cordones 2 (600W y 5mm/s) y 4 (800W y 5 mmy/s), en los
dos materiales base, se realizaron perfiles con la técnica de
nanoindentacion, con el fin de saber si hay diferencias, a escala
nano para las diferentes morfolégicas encontradas. Realmente se
observa que los valores mas altos de nano dureza estan en el
perfil del centro del corddon 2 y en los laterales para el cordon 4,
figura 6.16, En el caso del cordon 2, la causa posible es la
presencia de mayor concentracion de boro en esta zona, segun el
analisis de WDS, figura 5.30. En el caso del cordén 4, la mayor
potencia facilita la difusién de boro y las durezas de los perfiles son
mas homogéneas. Igualmente, las diferencias en los perfiles tienen
un componente atribuido al perfil de irradiacion de haz de forma
gaussiana.

Puntualmente para los dos materiales, las distribuciones de dureza
son mas o menos iguales, pero las durezas promedio son mas
altas en la zona de dilucién para el Ti6Al4V, esto puede ser debido
al efecto combinado de difusién de Al y V hacia el cordén y menor
difusion de boro. Hacia la ZAC.
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Acorde a los valores de microdureza los datos de nanodureza para
el cordon de menor potencia (600W) son mayores que los del
cordon de mas potencia (800W). Las diferencias de nanodureza
entre los cordones de 600W y 800 W son mdas marcadas para
Ti6Al4V que para Ti. En el caso de la nanodureza a menores
potencias hay mayor cantidad de compuestos, como se vi6 en el
analisis de imagen, anexo C. Adicionalmente se identifica mayor
abundancia de TiB,, figura 6.17 a), para el Ti6Al4V.

Al tener el Ti6Al4V una profundidad de bafio fundido mayor que la
del Ti (para las mismas condiciones de proceso) podriamos afirmar
que los mayores valores de dureza para los cordones sobre este
sustrato son debidos a la mayor concentracién de boro. Pero en
nuestro caso no por una reduccion de area [6], sino porque la
disminucién de boro difundido hacia la ZAC compensa la mayor
area.

Aungue segun lo dicho por otros autores a medida que la velocidad
aumenta las diferencias de dureza son mayores entre la superficie
y la parte interna (400 micras) [6]. En nuestro caso estas
diferencias de rangos de dureza con la velocidad no son evidentes
en el sustrato de Ti6Al4V.

40 -

35 4

Nanodureza (GPa)

10 4

2ATi  2BTi 2CTi 4ATi 4BTi  4CTi 2ATi64 2BTi64 2CTi64 4ATi64 4BTi64 4CTied
Perfil

Figura 6.16 Valores promedio de nanoindentacion para los cordones 2 y 4
de Ti + 20%TiB, y sustrato de Ti y Ti 6Al4V, (Perfil B es el central)
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En la figura 6.17 se observa imagenes de las diferentes
morfologias encontradas para los dos materiales de sustrato. Se
observa durezas muy similares para un mismo elemento
morfoldgico aunque también se aprecia claramente que para el
Ti6Al4V hay mayor cantidad de finas particulas de TiB, disueltas en
la matriz, figura 6.17 a). Igual que en el caso del Ti, en el caso del
Ti6Al4V las agujas de tipo grueso estan mas desarrolladas a menor
velocidad y son mas delgadas y densas a mas alta velocidad

Las agujas gruesas [5] se forman primero que las pequefias
durante el proceso de solidificacion. Mas cantidad de agujas
gruesas indica, un mayor tiempo transcurrido después de la
nucleacién del TiB [5], es decir, que el Ti6Al4V, por sus
propiedades, en este caso una menor conductividad térmica,
conserva durante mas tiempo las condiciones de temperatura
adecuadas para el crecimiento de las agujas y su mayor
abundancia comparados con las del Ti.

N

Cy

il e

Figura 6.17 Imagenes de huellas de nanoindentacién, a) 20Ti64 2, 100
micras, 48 GPa, b) 20Ti 4, 500 micras, 27 GPa, c) 20Ti 4 400 micras, 35
GPa, d) 20Ti64 4, 350 micras, 33 GPa.
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6.6. Efecto del tipo de polvo sobre la zona afectada
por el calor (ZAC).

Inicialmente al analizar la geometria de la zona afectada por el
calor sin polvo y la energia especifica (irradiancia), figuras 6.18, la
tendencia de los datos es clara en mostrar que a medida que
aumenta la energia especifica aumenta las dimensiones de la zona
afectada por el efecto térmico del laser. La tendencia es muy
similar para los sustratos de Ti y de Ti6Al4V. Los valores de altura
y ancho son mayores para el Ti, posiblemente por su mayor
conductividad térmica. La diferencia en ancho es un 5% mientras
que la diferencia en altura es de 13%. Al no existir el flujo de
polvo de alimentacién, estas diferencias entre el ancho y la altura
las podemos atribuir a la forma gaussiana de la distribucion del
laser [1].
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Figura 6.18 Efecto de los parametros del laser, sin polvo, sobre el ancho y
la altura de la zona afectada térmicamente para Ti y Ti6Al4V.

Para analizar el efecto energético que tiene la presencia de polvo
sobre la ZAC se evalud el cambio de zona afectada por el calor en
el proceso de laser cladding, con polvos y sin polvos. En este
analisis se encontré que en la zona afectada por el calor, en el
material base Ti, al afiadirle polvos de Ti a 3 g/min, la altura
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aumenta un 1% mientras que el ancho aumenta un 8%, para el
caso de 5 g/min la altura (Hz) es menor un 3% mientras que el
ancho (Wz) es mayor un 10%. Como se observa en la tabla 6.3.

Tablas 6.3 Variaciones de la geometria de la ZAC (porcentajes)

FIujp Parén)et_ro Polvos de Ti Polvos dg Ti +
__g/min geometrico 209%TiB,
Ti Ti6AlI4V Ti Ti6AlI4V
Wz (ancho) 8.0 -2.6 6.9 7.2
3 Hz (altura.) 1.0 7.4 -2.4 -6.1
Wz (ancho) 10.0 3.6 -3.0 4.3
> Hz (altura.) -3.0 6.6 -7.5 -10.6

Los parametros Wz y Hz han sido definidos en la figura 4.20.

son diferentes para cada velocidad; el ancho aumenta a V = 5
mm/s un 19%, para V. = 8 mm/s un 21% y para 12 mm/s un 36%
mientas que la altura aumenta aV =5 mm/s un 136%, para V =
8 mm/s un 45% y para 12 mm/s un 28%. Para el caso de
adicionar polvos con Ti + 20% de TiB,, con 3 g/min el ancho
aumenta un 6.9% mientras que la altura se reduce un 2.4%. Para
el caso de 5 g/min el ancho se ha reducido un 3% y la altura un
7.5%.

De los anteriores datos podemos analizar, que en el sustrato de Ti,
los polvos de Ti realizan una contribucién de energia a la ya
suministrada por el laser [25], por cuanto la tendencia de las
dimensiones de la ZAC aumenta. En el caso de los polvos de
aleacion, en cambio, no hacen un aporte energético a la ZAC.
Podriamos decir que consumen esa energia en el proceso de la
creacion del bafio fundido.

Los cambios de altura y ancho del sustrato de Ti solo por efecto
del laser, también van asociados a los cambios en velocidad, figura
6.19. Los porcentajes de aumento
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Figura 6.19 Efecto de la velocidad sobre el ancho y la altura de la ZAC en
el sustrato de Ti.

De acuerdo a la figura 6.19 se puede afirmar que al aumentar la
velocidad, se disminuye el aporte de esta variable al efecto de la
potencia sobre el aumento del ancho y la altura de la ZAC. Esto
se explica porque las irradiancias se hacen menores.

En el material base Ti6Al4V al afiadirle polvos de Ti a 3 g/min, la
altura aumenta un 7.4% mientras que el ancho disminuye un
2.6%. Para el caso de 5 g/min la altura aumenta un 6.6%
mientras que el ancho aumenta un 3.6%.

Para el caso de adicionar polvos con Ti + 20% de TiB,, para el caso
de 3 g/min, el ancho aumenta un 7.2% mientras que la altura se
reduce un 6.1%. Para el caso de 5g/min el ancho ha aumentado
un 4.3% vy la altura se ha reducido un 10,6%.

Para el caso del sustrato de Ti6Al4V, el efecto de los polvos de Ti
estd aumentando el efecto energético del laser, pero en el caso del
TiB, la aportacion energética del polvo se distribuye de tal forma
gue sdlo contribuye con aumentar el ancho.
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7. Conclusiones.
7.1. Conclusiones Generales.

A lo largo de la investigacion realizada se ha obtenido las
siguientes conclusiones generales:

e La modificacidon superficial del Ti se ha logrado mediante la
formacion de un recubrimiento de matriz de Ti y los cerdmicos
TiB y TiB, donde la dureza del compuesto depende no solo del
componente ceramico sino de la difusion de boro.

e La metodologia aplicada ha permitido extrapolar la informacién
obtenida en los cordones, a los recubrimientos. Pero para estos
es necesario realizar un analisis complementario del efecto de
la acumulacion de calor por el solapamiento de cordones.

e El procedimiento llevado a cabo para la obtencién del polvo de
las aleaciones de Ti+TiB,, ha permitido tener un material de
buena homogeneidad, con baja contaminacion y adecuada
aleacion. Que se ha visto reflejado en estructuras sin
segregaciones o impurezas.

e El empleo de la técnica de WDS para la determinacién de la
composicién de boro ha sido efectiva al determinar gradientes
de composicion, inclusive en distribuciones lineales, pero es
limitada al analizar composiciones en constituyentes especificos
de tamanfo inferior a 5 micras aproximadamente, al no poder
reducirse el area de anélisis.

e Se ha encontrado una buena correspondencia de resultados de
composicién de boro, entre los datos obtenidos por la técnica
de WDS vy los calculados a partir de los porcentajes de fase
encontrados con la técnica de EBSD.

e Para los analisis de resistencia al desgaste se ha realizado el
rectificado de las superficies de los recubrimientos obtenidos
que produce un aumento en el grado de oxidacion del
recubrimiento, corroborado por un aumento de los picos de TiO
en el difractograma al realizar rectificados sucesivos.

e La metodologia aplicada de relacionar parametros de proceso y
caracteristicas obtenidas en los cordones mediante graficos de
regresion, ha sido pertinente pues se han encontrado valores
de regresidn proximos a 0.8.
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7.2

Sin

. Conclusiones especificas.

embargo, cabe sefalar un conjunto de conclusiones mas

particulares que agrupan los 6 apartados senalados a continuacién
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7.2.1. Relacion de las variables del proceso laser con las
caracteristicas del cordon.

> Del analisis del proceso realizado con 20% de TiB, se
concluye:

Se ha logrado un proceso de alta eficiencia donde el control de
la variacién del parametro Hc depende principal y directamente
de la variable F/V, mientras que el ancho Wc tiene una relaciéon
mas directa con la potencia.

El fenomeno de dilucion se intensifica en el caso de tener altas
potencias y alto flujo por unidad de longitud (F/V). Esta
combinacién de variables mas el efecto generado por el tipo de
distribucion de energia del ladser, en nuestro caso de tipo
gaussiana, ocasionan este comportamiento. La mayor adicion
de polvos provoca una acumulacion de energia térmica
adicional aumentando la dilucién.

Se logré relacionar las estructuras de no equilibrio obtenidas
con los parametros del laser. De tal forma que para los
cordones de baja potencia hay principalmente agujas de TiB, y
para los cordones de alta potencia se encuentra estructuras
eutécticas. Para el caso de la mas baja energia existen nucleos
de concentracion de TiB, sin transformar. Las estructuras de
TiB se desarrollan adecuadamente (agujas gruesas) a bajas
velocidades.

Los mayores valores de dureza del recubrimiento, del orden de
950 HV, corresponden a los casos de bajas potencias y bajas
velocidades.
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> Del analisis del proceso realizado con 40% de TiB, se
concluye:

En este caso la eficiencia del proceso es menor. A
medida que aumenta la potencia, aumenta el area del cordén y
del material fundido pero mas esta ultima.
Las estructuras son muy poco homogéneas, en los cordones
realizados a mayor velocidad se encuentran estructuras con
abundantes particulas originales de TiB, y agujas TiB en la
matriz de Ti. Al disminuir la velocidad la microestructura se va
transformando al ir disminuyendo las particulas de TiB, y las
agujas de TiB, y formarse eutécticos.
Las durezas, de forma andloga a las microestructuras, no son
homogéneas, encontrando de forma puntual para las
microestructuras de TiB, valores de hasta 1300HV y valores en
el eutéctico desde 300 HV. No se ha podido asociar aumentos
de potencia con aumentos o disminuciones de dureza.

7.2.2 Caracterizacion de los compuestos de Titanio y
Boro

Las condiciones energéticas del |aser han transformado un gran
porcentaje del material adicionado, de tal manera, que se han
caracterizado morfolégicamente y en su dureza compuestos de
TiB identificando la presencia de agujas de mayor tamafio en
seccién longitudinal con una longitud de aproximadamente 15
micras (15 a 30 GPa). También se observan morfologias de
seccién transversal poligonales de 3 micras (25 a 38 GPa) y
estructuras de seccion hexagonal, con valores de dureza
alrededor de los 10 GPa.

Los valores de dureza del recubrimiento estan asociados a los
valores de dureza de los compuestos, ya que las mayores
durezas se encuentran para los casos de mayor presencia de
TiB, y la dureza desciende a medida que la abundancia de
agujas de TiB disminuye. Los valores de dureza en los
recubrimientos no sélo corresponden al efecto de refuerzo de
los compuestos de Ti-B, sino también a la difusidn de boro.
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e 7.2.3. Caracterizacion de los recubrimientos

La energia del laser y el calor acumulado al realizar
solapamiento de cordones, favorece fendmenos de difusion
que se observan como presencia de boro en la ZAC, presencia
de aluminio y vanadio en el corddn, puntos de concentracion
de TiB, rodeados de TiB, y mayor cantidad de eutéctico.
Adicionalmente, se presenta flujo de material entre cordones,
evidenciado por una orientacién de los compuestos de TiB.

El efecto de la baja velocidad en el engrosamiento de las
particulas de TiB, para los cordones es equivalente al efecto de
la alta velocidad para los recubrimientos mas el efecto de la
acumulacién de calor. Agujas gruesas de TiB, proporcionan
mayor dureza al recubrimiento.

Los analisis de difraccidon registran claramente la presencia de
TiB,, para el porcentaje de 40 y 60% de TiB,, lo cual
corresponde a los analisis de microestructura realizados. Sin
embargo para el caso de 20% la presencia de sdélo algunos
picos en el difractograma no nos permitid llegar a algo
concluyente, al analizar sélo basados en esta técnica.

Mediante la técnica de EBSD se establecid el tamafio de grano
pequefio como evidencias del proceso térmico de rapido
enfriamiento del proceso laser y del posible efecto de
refinamiento de grano propio de la adicién de boro.

El tipo de desorientaciones encontradas en la estructura
cristalina muestran que existe esfuerzos internos en el material
gue se traducen en deformaciones por maclado y por esfuerzos
de compresion.

Las particulas no disueltas de TiB, y las agujas de TiB tienden a
ser mas abundantes en la parte superior del bafio fundido. La
fase beta, aunque en pequefia cantidad, se distribuye
homogéneamente en la fase alfa.

Mediante la técnica de EBSD no se ha encontrado una textura
en la seccion transversal del corddn.
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7.2.4. Efecto de la adicion de boro al titanio en el
material de recubrimiento de los cordones.

Con la adicion de boro, el cordon formado tiende a distribuirse
ampliamente sobre el material de sustrato, con un aumento de
area, con la ampliacién del ancho pero reduccién de altura,
ésto puede ser aplicado convenientemente para recubrimientos
donde sea requerido una gran area recubierta pero con bajo
volumen.

En general se puede concluir que al ir aumentando el
porcentaje de B se va perdiendo eficiencia en el proceso, las
secciones transversales de los cordones van cambiando de
tener a 20% aumento de areas del corddn, a tener para el 40%
disminuciones del area del cordon. Y siempre esta presente un
aumento en dilucion.

En los recubrimientos de polvos de Ti el efecto térmico del
laser es capaz de endurecer el titanio al pasar de tener durezas
de 140HV a 700HV. Al adicionar 20% de TiB,, la dureza tiene
valores de hasta 1000HV, este incremento es el efecto directo
de la adicién de boro. Con mayor cantidad de TiB, la estructura
no es homogénea y las altas concentraciones de boro en los
nucleos de TiB, hacen que haya menos boro en el resto del
corddn y las durezas sean mas dispersas.

7.2.5. Efecto de los elementos de aleacion en las
caracteristicas de los cordones.

Al cambiar el sustrato de Ti al sustrato de Ti6Al4V con la
adiciéon de 20% de TiB,, la variacion de la altura de los
cordones con la irradiancia (P/VD) presenta una mayor
dispersién. El efecto del cambio de la potencia es el factor mas
importante, seguido por la velocidad, siendo ésta mas
influyente que en el caso del Ti.

El cambio geométrico mas significativo lo constituye el
porcentaje de dilucién, que para el caso del Ti6Al4V es 10%
mayor, aunque en este caso no ha representado una
disminucién de propiedades del material de recubrimiento, ya
gue los valores de dureza no se han reducido en comparacion
al Ti.
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El efecto combinado de la difusién de Al y V hacia el cordén y la
menor difusion de B hacia la ZAC repercuten en una mayor
dureza general del recubrimiento.

7.2.6. Efecto energético del laser sobre la zona
afectada por el calor (ZAC) en el Ti.

El aumento de la ZAC por efecto de la adicion de polvos de Ti
representa que el polvo de Ti transfiere parte de la energia del
laser al sustrato.

Al no aumentar la ZAC con la adicion de los polvos de TiB,
significa que el polvo de aleacién no hace transferencia de
energia al material de sustrato y en cambio la emplea en la
creacién del bafo fundido. Lo cual explica las mayores
diluciones obtenidas.
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8. INVESTIGACIONES FUTURAS

Una gran limitante en el desarrollo del proyecto fue no poder
optimizar el proceso laser para obtener una microestructura Unica,
TiB,, agujas de TiB o eutéctico, y poder aislar sus caracteristicas.
Este hecho no nos permitié poder mas que disefiar la metodologia
de pruebas de desgaste, ya que ante la presencia de compuestos
de tan variada dureza en la matriz no es posible identificar los
efectos de cada uno de ellos. Por ello se propone continuar en
futuras investigaciones realizando el estudio de desgaste a los
distintos recubrimientos con adicion de TiB,.

Por otra parte es necesario continuar las investigaciones de la
influencia de los parametros del proceso para obtener
recubrimientos con la microestructura controlada y homogénea
que permita predecir las propiedades.

A partir de la morfologia de compuestos obtenidos se ve la
necesidad del empleo de técnicas de microscopia con una mayor
resolucién como microscopia SEM o TEM de alta resolucion. Para
poder identificar mas claramente los compuestos de tipo eutéctico.
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ANEXOS

A. Diagramas de granulometria de los polvos en el proceso

de aleado mecanico
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Figura A.1 Resultado de granulometria para la mezcla de de polvo de Ti +
40% de TiB, a 175 rpmy a) 1 hora, b) 2 horas y c¢) 4 horas
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Figura A.2 Resultado de granulometria para la mezcla de polvo de Ti +
40% de Ti B, a 175 rpm y a) 6 horas, b) 8 horas y c) 12 horas
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B. Imagenes de SEM de la morfologia de los polvos en el
proceso de aleado mecanico para 60% de TiB,

B.1 Microscopio Electrénico

Titanio Diboruro de Ti
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B.2 Microscopio Optico

(atacadas con Kroll’s)
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C.Barridos de Microdureza

Ti+60%TiB, sobre sustrato de Ti, 5g/min
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Figura C.1 Barridos de microdureza en los cordones de Ti + 60%TiB, Se
ha marcado donde se encuentra la ZAC
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Figura C.2 Barridos de microdureza en los cordones validos de Ti +
40%TiB, vy flujo de 3 g/min. Agrupadas por velocidad de barrido del
laser. a) 5 mm/s, b) 8 mm/s y c) 12 mm/s
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a) Ti+40%TiB,sobre Ti 5g/min
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Figura C3 Barridos de microdureza en los cordones validos de Ti +
40%TiB, y flujo de 5 g/min. Agrupadas por velocidad de barrido del laser.
a) 5mm/s, b) 8 mm/syc) 12 mm/s
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Figura C4 Barridos de microdureza en los cordones de Ti + 20%TiB, y
flujo de 3 g/min. Agrupadas por velocidad de barrido del laser. a) 5
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a) Ti +20%TiB, sobre sustrato de Ti , 5g/min
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Figura C5 Barridos de microdureza en los cordones de Ti + 20%TiB, y
flujo de 5 g/min. Agrupadas por velocidad de barrido del laser. a) 5 mm/s,
b) 8 mm/syc) 12 mm/s.
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a) Ti +20%TiB, sobre sustrato de Ti6Al4V, 3 g/min
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Figura C6 Barridos de microdureza en los cordones de Ti + 20%TiB, sobre
Ti6Al4V y flujo de 3 g/min. Agrupadas por velocidad de barrido del laser.
a) 5mm/s, b) 8 mm/syc) 12 mm/s.
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a)

Ti +20%TiB, sobre sustrato de Ti6Al4V, 5g/min
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Figura C7 Barridos de microdureza en los cordones de Ti + 20%TiB, sobre
Ti6Al4V y flujo de 5 g/min. Agrupadas por velocidad de barrido del Iaser.

a) 5 mm/s, b) 8 mm/syc) 12 mm/s.
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D. Estudio de la distribucion de las fases mediante analisis
de imagen

¢ Flujo de material 3g/min, sustrato de Ti, 5 mm/s,
1000X.
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¢ Flujo de material 3g/min, sustrato de Ti, 8 mm/s,
1000X.
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¢ Flujo de material 3g/min, sustrato de Ti, 12 mm/s,
1000X.
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¢ Flujo de material 5g/min, sustrato de Ti, 5 mm/s,
1000X.
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¢ Flujo de material 5g/min, sustrato de Ti, 8 mm/s,
1000X.
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¢ Flujo de material 5g/min, sustrato de Ti, 12 mm/s,
1000X.
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E. Publicaciones derivadas de la Tesis

Actas de congesos

VI Taller Nacional de Procesado de Materiales con Laser
AIDO (Instituto tecnolégico de optica, color e imagen)
Valencia, Mayo 2010

Expectativas en el empleo de polvo de Ti reforzado con TiB,
para recubrimientos mediante el proceso de recubrimiento
por laser aplicado a la industria quimica

V. Amigé?, I. Angarita’, J. A. Ramos?

Resumen: El objetivo principal de este trabajo es hacer un
analisis de las investigaciones realizadas hasta el momento en el
estudio del empleo de polvo de Ti reforzado con diferentes
porcentajes de TiB2 utilizado para realizar recubrimientos
mediante el empleo de laser y poder identificar las perspectivas a
corto y largo plazo del empleo de este material de tipo ceramico
sobre sustratos de titanio y sus aleaciones; este analisis sera
contrastado con las investigaciones propias realizadas con el
proceso especifico de recubrimiento por laser.

El trabajo realizado consiste principalmente en poder mostrar la
evolucion en el analisis microestructural, mediante técnicas de
microscopia optica, SEM y difraccion de rayos x - analisis que
abarca entre otros la identificacion de fases y compuestos
generados, la determinacién de la reactividad de los elementos
presentes, la medicién de los cambios en composicién en la
seccién transversal del cordén y las zonas préximas, etc. -; poder
comparar y discutir dentro de lo pertinente nuestras
investigaciones con los resultados alcanzados por diferentes
autores en la mediciéon de propiedades de dureza, resistencia,
rigidez, desgaste o corrosion para las diferentes combinaciones de
los recubrimientos y los sustratos; y finalmente destacar los
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aportes realizados en aspectos mas especificos como fluencia,
fatiga, etc.

III Congreso Nacional de Pulvimetalurgia
Valencia junio 2010

Obtencidon y caracterizacion de polvos de Ti+TiB, para
recubrimientos de plaqueado por laser

I. Angarita®, V. Amigé?, J. J. Candel*, J. A. Ramos?>

Resumen: La elevada resistencia mecdnica, frente a la corrosion y
a elevadas temperaturas hace que las aleaciones de titanio se
empleen en la industria aerondutica, marina y petroguimica. Sin
embargo, su resistencia frente al desgaste es baja. El adicionar
particulas ceramicas de refuerzo en este caso de diboruro de
titanio al titanio permite obtener recubrimientos con propiedades
de dureza y resistencia al desgaste mejoradas, las cuales son
factores a tener en cuenta para las aplicaciones del titanio donde
haya piezas sometidas a esfuerzos de friccion.

Una variable muy importante en el proceso laser es el material de
partida , en este caso polvos obtenidos por aleacion mecanica.
Luego de obtener un polvo de caracteristicas adecuadas en cuanto
al tamafo, la forma y la distribucién de sus componentes, para
garantizar su homogeneidad de distribucion y por tanto de
propiedades, se realizaron cordones individuales y luego
recubrimientos mediante el proceso de plaqueado por laser.

Los polvos se transforman mediante un proceso térmico de fusién
y enfriamiento rapido, por lo tanto, se determino la influencia de
las caracteristicas del polvo, en la distribucion de las fases,
tamafio de grano o porosidad. La microestructura se caracterizara
mediante microscopia optica, microscopia electrénica y pruebas de
nanoidentacion,
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Congreso Mundial de Pulvimetalurgia
Florencia: octubre 2010

Investigation on microstructural change in a laser cladding
of Tib-Ti powders

I. Angarita’, V. Amigé’, J. J. Candel’, J. A. Ramos ?
,D.Busquets *

Abstract: Titanium has good mechanical strength and corrosion
resistance, but lacks of appropriate behaviour under wear
conditions. One solution this problem is applying a coating to
improve wear resistance without reducing the properties of the
bulk material. So the main objective of this work is to develop a Ti
coating reinforced with hard ceramic particles in order to improve
wear behaviour. Base materials for coating consisted of Ti powder
and different concentrations of TiB2. The powders were
mechanically mixed prior to applying to the substrate by laser
cladding technique. The influence of some laser cladding
parameters as power input, speed and powder feeding with other
geometrical characteristics on the coating and substrate
microstructure and properties are analysed. Nanoidentation
testing, microstructural observation and analysis by optical and
scanning electron microscopy and X-ray diffraction, together with
dry sliding wear characterisation are carried out.

XI Congreso Nacional de Materiales
Zaragoza : junio 2010

Obtencion y caracterizacion de recubrimientos de polvo de
titanio reforzado con TiB, por el proceso de laser cladding

I. Angarita’, v. Amigé?, j. A. Ramos?

Resumen: El titanio es un material que aunque tiene buena
resistencia mecanica y resistencia a la corrosion, en el caso de ser
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sometido a exigencias de resistencia al desgaste no se comporta
de manera satisfactoria.

El objetivo de este trabajo ha sido crear un recubrimiento
empleando un material ceramico que mejore la respuesta del
titanio ante la friccion.

El trabajo realizado consiste en la obtencién mediante aleacién
mecanica de polvos de Ti + diferentes porcentajes de TiB2 que
son depositados y fundidos sobre sustrato de Titanio puro
comercial mediante la técnica de recubrimiento por laser. En el
presente trabajo se analiza la influencia de los parametros del
proceso de recubrimiento por laser, como potencia del laser,
velocidad de desplazamiento del laser y caudal de los polvos,
sobre la geometria de los cordones. Para el analisis
microestructural se realizan ensayos de nanoidentacion, difraccion
de rayos X, analisis metalografico mediante microscopia optica y
microscopia electronica de barrido (SEM).

XII Congreso Nacional de Tratamientos Térmicos y de
Superficie . Tratermat

Pamplona: octubre 2010

Caracterizacion microestructural y mecanica de
recubrimientos Ti + Ti B, mediante laser

I. Angarita!, v. Amigé?, j. J. Candel!, d busquets' j. A.
Ramos?

El proceso de recubrimiento por laser modifica la zona de la
superficie de un material base adicionando polvos de otros
materiales y produciendo cambios metalUrgicos como resultado de
las variaciones en composicién, temperatura y tiempos de
transformacion.

El adicionar particulas ceramicas de refuerzo en este caso de
diboruro de titanio al titanio permite obtener recubrimientos con
propiedades de dureza y resistencia al desgaste mejoradas, las
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cuales son factores a tener en cuenta para las aplicaciones del
titanio donde haya piezas sometidas a esfuerzos de friccion.

El objetivo de este trabajo fue la investigacion de la influencia de
los cambios de parametros de procesos de recubrimiento por laser,
especificamente la energia y la velocidad, sobre las propiedades
mecanicas de los recubrimientos ceramicos de mezcla de polvos de
Ti y de diboruro de titanio sobre Ti, buscando la adecuada
combinacién de pardmetros de proceso y caracteristicas del polvo,
para mejorar las propiedades del Ti asociadas a una mejor
resistencia al desgaste.

El recubrimiento por laser afecta de manera importante al metal
base por lo que provoca transformaciones martensiticas en la ZAC
que modifican las propiedades finales del producto. Sin embargo,
estudios de nanoindentacién indican una elevada dureza en el
recubrimiento de acuerdo al contenido final de diboruro de titanio
ademas de un incremento en la resistencia al desgaste.

Congreso Europeo de Pulvimetalurgia EURO PM2011
Barcelona: octubre 2011

INFLUENCE OF ALLOYING IN OBTAINING LASER CLADDING
Ti - TiB, COATING

I. Angarita'? J. J. Candel’, J. A. SamPedro®,D.Busquets”’,V
Amigo’

Instituto de Tecnologia de Materiales. UPV. Camino de vera s/n.
46022 Valencia.?Universidad Nacional de Colombia, Ciudad
Universitaria, Bogotd, Colombia®’AIDO, Parque Tecnoldgico de
Valencia, C/ Nicolas Copérnico 7-13, Paterna, 46890, Espafa.
Abstract.

The fabrication of Ti composite coatings reinforced with TiB,
particles by means of laser cladding produces in most cases the
melting and formation of reaction phases. Although the formation
of these new phases depend on many factors (processing
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parameters, powders used, etc), the composition of the substrate
plays also an important role. Therefore, the present research
focuses primarily on the influence of alloying elements of Ti-6Al-
4V, namely Al and V, in the morphology, phases distribution and
mechanical properties of Ti - TiB, composite cladding. By using a
set of controlled laser parameters, a gradient analysis of the
composition of different elements has been carried out from the
surface region of the coating to the dilution zone in the substrate,
whereas the effects of alloying on the final mechanical properties
in different areas of the coating have been evaluated by
microhardness and nanoindentation testing. Microstructural
features have been correlated to the local mechanical properties.

Keywords: laser cladding, MMC, TiB,, Titanium, gradient
composition
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