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ABSTRACT

In this study, materials based on titanium aluminides were prepared by varying the percentage of aluminium (Al), thus obtaining theTizAl, TiAl and Ti-56Al alloys.
In this context, the nanoindentation technique was applied in order to investigate the elastic modulus (E) and hardness (H) of both alloys. The experimental tests
were carried out at room temperature to determine the mechanical properties of the materials. The measured values of elastic modulus for the TisAl, TiAl (T-
54at%Al) and T-56Al (T-56at%Al) samples were E=176.9+4GPa, E=218.5+3,1GPa and E=230.6+9,1GPa, respectively; while the values of hardness for the
TizAl, TiAl and T-56Al samples were H=9.12+0,5GPa, H=11.0+0,5GPa and H=8.6+0,6GPa, respectively. The structure of materials was investigated using
optical microscopy and X-ray diffraction. As-cast fully lamellar structure was showed in TizAl alloys, typical dendritic microstructure was observed for the TiAl
sample while in the Ti-56Al sample dendritic structure disappears. Furthermore, diffraction patterns indicated the presence of a duplex microstructure.
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RESUMEN

En este estudio, los materiales basados en Aluminuros de titanio se prepararon variando el porcentaje de aluminio (Al), obteniendo de este modo las aleaciones
de TisAl, TiAl y Ti-56Al. En este contexto, la técnica de nanoindentacion se aplic6 con el fin de investigar el modulo eléstico y la dureza de ambas aleaciones. Las
pruebas experimentales se llevaron a cabo a temperatura ambiente para determinar las propiedades mecanicas de los materiales. Los valores medidos de médulo
de elasticidad para las muestras TizAl, TiAl (T-54at%Al) y T-56Al (T-56at%Al) fueron E=176.9+4GPa E=218.5+3,1GPa y E=230.6+9,1GPa, respectivamente;
mientras que los valores de dureza de las muestras de TisAl, TiAl y Ti-56Al fueron H=9.12+0,5GPa, H=11,0+0,5GPa y H=8.6+0,6GPa, respectivamente. La
estructura de los materiales se investigoé usando microscopia optica y difraccion de rayos X. Una estructura completamente laminar fue observada en la aleacion
TizAl en condiciones de fundicién, para la aleacion TiAl se observé una microestructura tipica dendritica mientras que para la muestra Ti-56Al la microestructura
dendritica desaparece. Ademas, los patrones de difraccion indicaron la presencia de una microestructura duplex.

Palabras Clave: Aluminuros de Titanio, Propiedades Mecanicas, Técnica de Nanoindentacion.

bajo (y-TiAl: 170,0 GPa, de acero: 210,0 GPa) [5]. Hay suficiente

1. Introduccién

informacion bien documentada para los intermetélicos ricos de Ti, pero
existe evidencia contradictoria para la composicion y las condiciones
necesarias para crecer monocristales fase gama a partir de la fundicion en

Las aleaciones de titanio son materiales de alto rendimiento en su mayoria
utilizados en la industria aeroespacial, debido a sus propiedades [1]. Estos
materiales avanzados son la clave para el avance tecnoldgico y
mejoramiento de materiales estructurales [2]. Los compuestos
intermetalicos se citan con frecuencia como candidatos prometedores para
el uso en alta temperatura, debido a su elevada relacion resistencia/densidad
[3]. Aluminuros de titanio (base 02-TisAl, TiAls, y especialmente y-TiAl)
han atraido cada vez mas la atencion por su baja densidad, elevada
resistencia, y excelentes resultados a elevadas temperaturas [4]. La
densidad de y-TiAl es aproximadamente la mitad que la densidad del acero,
a pesar de que la diferencia en el médulo de Young es comparativamente

la zona rica de aluminio. Los informes sobre el crecimiento de
monocristales a partir de Ti 54% de Al son incompatibles, Fat-halla et al.
encontraron crecimiento de monocristales gama a baja velocidad de
crecimiento, mientras que Bi y Abell observaron una microestructura
oscilante [6]. Aluminuros de titanio como AlsTis, Al Ti, Aly;Tis, AlsTi, y
Al;Ti han sido investigados en la region rica-Al, desviandose de la
estequiometria TiAl, pero todavia no se ha conseguido documentar
perfectamente [7]. Zupan y Hemker reportaron valores del médulo elastico,
E=222,0 GPa a una composicion de 55.5at% de Al en la parte eléstica lineal
de las curvas utilizando una técnica de prueba con micromuestras en una
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orientacion [-155] [8]. Por otro lado, Yoo y Fu emplearon una
interpretacion y prediccion computacional de la ciencia de los materiales,
para determinar un modulo elastico de 182,0 GPa a temperatura ambiente
para una aleacién de Ti-56Al [9]. El comportamiento mecénico de los
materiales en una escala macroscopica se determina con mayor frecuencia
por las propiedades eléasticas y plasticas de tamafio microscopico
constituyentes. Por lo tanto, las mediciones nanomecéanicas directas de
dureza y modulo eléstico son de gran importancia para el desarrollo y la
optimizacion de la mejora de aleaciones [10]. Es bien sabido que las
variaciones significativas en las propiedades mecanicas se pueden obtener
segun el tipo de microestructura en los aluminuros de titanio, tratamiento
térmico y tratamiento termomecénico. Las propiedades mecanicas también
estan influenciadas por los elementos de aleacion, y por el contenido de Al
en la aleacion [11]. Nanoindentacion es una técnica ampliamente utilizada
para la medicion de las propiedades mecénicas de las peliculas delgadas y
pequefios volimenes de material [12-15]. Una de las grandes ventajas de
esta técnica es su capacidad para analizar una superficie y mapear sus
propiedades con una resolucion mejor que a 1um [16]. El objetivo de la
presente investigacion fue estudiar la influencia de la variacién en el
porcentaje de aluminio en condicién de fundicién, para la medida del
Médulo Eléstico y Dureza usando la técnica de Nanoindentacion.

muestras fue registrada por un sistema de AFM Nanovision conectado al
sistema nanoindentador.

2. Materiales y procedimiento experimental

Las aleaciones usadas en el presente trabajo con una composicién binaria
fueron Ti-28at%Al, Ti-54at%Al y Ti-56at%Al, los porcentajes utilizados
se encuentran enumerados en la Tabla 1. Los compuestos intermetalicos fue
producidos en forma de botones redondos de 15g con Al puro 99,999% vy
Ti puro 99,99% en un crisol de cobre refrigerado por agua bajo una
atmosfera de Ar, las composiciones nominales se dan en la Tabla 1. Los
botones fueron refundidos al menos 15 veces para garantizar una
homogeneidad suficiente. Las composiciones quimicas se determinaron
mediante SEM-EDX (emision de campo, JSM-7401F). El anélisis de las
microestructuras se llevd a cabo por microscopia dptica, las muestras
fueron atacadas con el reactivo de Kroll de acuerdo con la norma ASTM
E407 - 07 [17]. Las estructuras cristalinas de las fases constituyentes fueron
examinados por rayos X (PANalytical, Modelo: Xpert'PRO) de difraccidn.

Tabla 1 — Composicién nominal de las aleaciones.

Muestra Ti (at%o) Al (at%)
T-28 72.73 27.27
T-54 45.84 54.16
T-56 43.49 56.51

Las mediciones de nanoindentacion fueron realizadas en la superficie
pulida de las muestras, con una matriz de 4 por 4 para determinar las
propiedades mecénicas, tales como; rigidez, dureza y médulo de Young.
Los ensayos de nanoindentacion se llevaron a cabo con un nanoindentador
Agilent Nano Indenter G200, con un penetrador de diamante Berkovich con
un radio de 20 nm y una carga maxima de 5 mN. El equipo fue calibrado
usando silice fundida. Los parametros de las pruebas fueron los siguientes;
las constantes de la funcion de area fueron CO = 24,08, C1 = -179.336, C2
=6721,28, C3 = -24,409.2, y C5 = 18691.8, siguiendo el método descrito
en otra parte [21]. El andlisis de la curva de desplazamiento de carga se
llevo a cabo por el método de Oliver y Pharr [22]. La huella residual de las

3. Resultados y Discusion

La examinacion de las microestructuras de las aleaciones mostré para la
aleacién T-28 una microestructura widmanstatten debido a que se llevé un
enfriamiento lento a partir de una zona B a alas temperaturas Fig. 1(a), en
la aleacion T-54 se observan dendritas con una simetria hexagonal tipica
para estas aleaciones derivada de una reaccion peritéctica a+L—y Fig. 1(b),
mientras que en la aleacion T-56 se puede observar que las dendritas
desaparecieron debido a que en el rango de 55-56at% la solidificacion
cambia de un camino L—a a L—y Fig. 1(c).

Figura 1 —Microestructuras de las aleaciones.

La Fig. 2 muestran los patrones de difraccion que indican las fases
presentes de las aleaciones en estudio, en la aleacion T-28 se presentan
principalmente las fases TizAl y a-Ti pudiendo detectar la presencia de -
Ti asi como una ligera sefial de N..
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Figura 2 — Patrones de difraccion de rayos X de las aleaciones.

Para la aleacion T-54 se presentan las fase TiAl y TisAl, en el caso de
la muestra T-56 solamente la fase TiAl se encuentra presente mientras que
la fase Ti1..AlLx aparece sustituyendo a la fase TisAl.
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Figura 3 — Curvas Fuerza-Profundidad de las aleaciones, MFA de las
huellas residuales de la punta Berkovich.

Las curvas Fuerza-Profundidad de las aleaciones presentan una buena
repetibilidad en las 16 mediciones aplicadas en cada aleacion, las huellas
residuales hechas por la punta Berkovich no presentan irregularidades en el
tamafio, forma o grietas, como se muestra en la Fig. 7. Los valores
obtenidos del médulo de Young y dureza se encuentran enumeradas en la
Tabla 2.

Tabla 2 — Valores de médulo de Young y dureza obtenidos por
nanoindentacion.

Muestra E (GPa) H (GPa)
T-28 176.9+4 9.12+0,5
T-54 218.5+3,1 11,020,5
T-56 230.649,1 8.60,6

La variacion de los valores del médulo de Young obtenidos, es la
estructura cristalina de cada aleacion. La aleacion T-28, se encuentra
comprendida en la zona definida como a2 en el diagrama de fases, estas
aleaciones presentan una estructura hexagonal, la aleacion T-54 dentro del
mismo diagrama, estd definida en una region conocida como v, la cual
presenta una estructura tetragonal centrada en la cara (c/a=1.02), la muestra
T-56 mantiene una matriz y con una estructura tetragonal centrada en las
caras, pero la ligera presencia de la fase Ti;.xAly.x provoca una disminucion
en la relacion c/a por debajo de 1(c/a=0.98) [18]. J. Kwon, et al. reportaron
valores de dureza (7.7 £0.2,5.1 £ 0.1y 4.6 + 0.1) GPa y mddulo de Young
(180.6 £ 2.9, 155.1 + 2.4 y 150.5 + 1.6) GPa en diferentes orientaciones
cristalinas [0001], [-1100] y [-12-10] respectivamente, para una aleacion a-
Ti-7Al utilizando la técnica de nanoindentacion [19], los valores obtenidos
en la orientacion [0001, son valores cercanos a los obtenidos en este trabajo.
De igual manera Zupan y Hemker reportaron para una aleacién Ti-55.5Al
la variacién del modulo de acuerdo a la orientacion cristalografica [8]. Por
su parte S. Gebhard, et al. demostraron que la fase a presenta mayor dureza

que la fase y [20], en una concentracion 54at% el nlcleo de la dendrita es
compuesta por la fase a. En la muestra T-56 la dureza disminuye debido a
que la matriz consta de la fase gama la fase con menos dureza.

4, Conclusién

La técnica de nanoindentacion es una herramienta que puede ser
aplicada de manera répida y sencilla para obtener valores del modulo de
Young y dureza debido a que no se requiere del maquinado de probetas.
Los valores de dureza varian segn las fases presenten, la anisotropia de las
aleaciones es un aspecto que se debe considerar ya que los valores dependen
de la orientacion cristalogréafica.
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