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DESCRIPCION
Procedimiento para fabricar hilo de aleacion de titanio con propiedades mejoradas.

Campo de lainvencién

La presente invencion se refiere a un procedimiento de fabricacion de hilo de aleacion de titanio y, mas en particular,
a un procedimiento tal en el que se afiaden materiales en forma de particulas discontinuas, precipitadas, de un
material de refuerzo de TiB, posiblemente también TiC, a la aleacion y se trata de acuerdo con un procedimiento
nuevo y mejorado en el que se mejora el refuerzo del mismo mediante los materiales en forma de particulas.

Antecedentes de lainvencidon

[Se han indicado procedimientos en la bibliografia en que una aleacién comun de titanio, Ti-6A1-4V, se ha reforzado
y mejorado mediante la adicion de materiales en forma de particulas de TiB y/o TiC (véase el documento US-A-4
731 115). Esto es significativo porque la aleacion Ti-6A1-4V se utiliza extensamente en aplicaciones aeroespaciales
y es una de las mas asequibles. Las mejoras que permiten la extensiéon del intervalo de aplicacion Gtil de tales
aleaciones sin impacto de coste significativo tienen gran interés en la comunidad de disefio aeroespacial. En los
procedimientos indicados, se produjo moldeado de Ti-6A1-4V afiadiéndose adiciones de TiB y/o TiC a la masa
fundida antes del moldeado. Estas adiciones disuelven la masa fundida y recristalizan durante el enfriamiento para
formar un refuerzo continuo en una variedad de tamafios. Los articulos compactados por compactacion isostatica en
caliente (HIP) y extrusion han demostrado resistencia a la traccién y modulo de traccion mejorados dependiendo de
las concentraciones de adiciones de TiB y/o TiC.

Los resultados indican que las mejoras en las propiedades estan relacionadas con la cantidad de refuerzo
discontinuo creado y con el tamafio de los cristales de refuerzo resultantes. Es decir, es deseable tener el contenido
de refuerzo tan alto como 40% en volumen y que el tamafio del refuerzo esté en el intervalo de tamafio ultrafino. En
los procedimientos conocidos, sin embargo, el contenido de refuerzo por encima de un pequefio porcentaje esta
fundamentalmente en la fracciéon de tamafio mas grande con amplia variabilidad en la distribucién de tamafios y se
exagera el desplazamiento a refuerzos de tamafio mayor ya que el contenido de refuerzo aumenta hacia los niveles
mas deseables entre 20 y 40% en volumen. Este es el resultado de granos grandes que eliminan granos mas
pequefios durante el moldeado o procedimiento de fabricacion y es aparentemente inherente en tales
procedimientos. Esta limitacién inhibe seriamente la capacidad total del potencial del titanio reforzado de manera
discontinua.

El procedimiento nuevo y mejorado de la presente invencion no esta sometido a estas desventajas y posee ventajas
no posibles con el uso de procedimientos previamente usados o conocidos.

El documento US-A-5 141 566 desvela un procedimiento para producir un hilo de aleacién de titanio.

Sumario de lainvencion

El procedimiento de la presente invencion, que se define en la reivindicacion 1, se refiere a la fabricacion de hilo de
aleacion de titanio adecuado para aplicacién a materiales compuestos para hilo/fibra, que comprende en general las
etapas de formar la aleacion deseada via moldeado de un lingote o atomizacién de gases; forjar en caliente para
crear una quimica y microestructura uniformes; conformar a varilla o arrollamiento, por ejemplo, de
aproximadamente 5,08 mm (0,2 pulgadas) de diametro y estirar en frio a hilo, por ejemplo, de aproximadamente
0,127 mm (0,005 pulgadas) de diametro.

Lo mas especificamente, un procedimiento preferido comprende la formacion de polvo de aleacién de titanio por
atomizacion de gases a partir de una masa fundida rica en boro; consolidar el metal en polvo a forma de barra
usando compactacion isostética en caliente (HIP) con una presion de 34,5 MPa a 310,3 MPa (5.000 a 45.000 psi),
por ejemplo, 103,4 MPa (15.000 psi), y una temperatura de 898,9°C a 954,4°C (1.650°F a 1.750°F) hasta
consolidacion total, permaneciendo aun por debajo de los beta transistores para evitar el crecimiento de los granos y
la segregacion de fronteras de grano; la reduccién en caliente a 815,5°C a 1.148,9°C (1.500°F a 2.100°F), por
ejemplo, 954,4°C (1.750°F), para reducir la barra a varilla o forma arrollada y realizar la rotura inicial de los granos
de TiB mayores; y estirado en frio y recocido a aproximadamente una reduccion del 10 a 20 por ciento por pase para
evitar el agrietamiento. Segun el procedimiento de la presente invencion una frecuencia mejorada de etapas de
recocido en condiciones de muy poco oxigeno sirve para aliviar el endurecimiento del trabajo y también recristaliza
los granos de TiB a un tamafio refinado con alineamiento con el eje del hilo. Este procedimiento nuevo y mejorado
permite la fabricacion de hilo de aleacion de titanio fino con logro simultaneo de contenido de refuerzo de TiB alto y
tamafio de grano del refuerzo pequefio. Se pueden usar otros materiales de refuerzo tales como TiC, sélo o junto
con TiB.

Descripcién de la realizaciones preferidas

El procedimiento de la presente invencion se ha desarrollado para conseguir fundamentalmente refuerzo de grano
fino incluso para contenido en refuerzo alto por la combinacién de precipitacién de refuerzo y un procedimiento de
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fabricacién de hilos nuevo y mejorado. La practica de tratamiento tipico de hilos finos adecuada para aplicacion a
materiales compuestos de hilos/fibras, tal como se describen en la Patente de EE.UU. N° 5.763.079, consiste en
cuatro operaciones principales, es decir, formacién de la aleacion deseada por moldeado de un lingote, forjado en
caliente para crear una quimica y microestructuras uniformes, formacion en caliente a varilla (o arrollamiento) de
aproximadamente 5,08 mm (0,2 pulgadas) de diametro, y estiramiento en frio a hilo de aproximadamente 0,005
pulgadas de diametro. Son necesarias operaciones intermedias de recocido durante el estiramiento en frio para
aliviar las tensiones residuales y restablecer ductibilidad para méas estirado. Este procedimiento de conformacioén del
hilo bésico se disefia para conseguir reduccion del &rea por conformacion en caliente, extrusion en caliente y
finalmente estirado en frio en las menores operaciones y las menores roturas que afectarian a las longitudes
continuas.

Segun la presente invencion, se ha descubierto que el procedimiento de estirado de los hilos se puede disefiar o
modificar para controlar el desarrollo microestructural ademas de la finalidad de base de reduccion del area. El
procedimiento de estirado de los hilos de la presente invencion puede conseguir microestructuras mejoradas en
aleaciones dificiles que no se puede conseguir por ningun otro procedimiento conocido y se desarrollé para la
finalidad de producir una aleacion de Ti-6Al-4V reforzada de manera discontinua con el logro simultdneo de alto
contenido en TiB y pequefio tamafio de grano de refuerzo.

El presente procedimiento para formar hilos puede comenzar con un fundido de aleacion de Ti-6A1-4V a partir de
una masa fundida rica en boro. El TiB precipitar4 durante el enfriamiento pero la velocidad de enfriamiento permitira
mayor crecimiento de grano de TiB, que no es deseable. Para comenzar con la mejor microestructura, se usa de
preferencia un metal en polvo formado por atomizacion de gases a partir de una masa fundida rica en Boro mas bien
que un fundido. El procedimiento de formacion de polvo emplea enfriamiento mas rapido que fundido y es menos
probable producir granos de TiB grandes. En este procedimiento, se prepara un lingote uniforme
composicionalmente usando técnicas metallrgicas en polvo para evitar el crecimiento del grano y potencial para
segregacion quimica inherente en el procedimiento de fundido. El polvo de aleaciéon de metal producido a partir de
aleacién de Ti-6A1-4V rica en boro se conforma primero en caliente en una barra compatible en tamafio con el
equipo de conformacion de hilos industrial disponible... la barra se enrolla en caliente en varilla o arrollamiento con
un diametro de aproximadamente 5,08 mm (0,2 pulgadas), y la varilla o arrollamiento se transfiere después a las
operaciones de estirado en frio.

Se ha descubierto que la seleccion de condiciones de tratamiento de estirado en frio correctas da como resultado un
hilo fino de diametro pequefio ductil y un desarrollo exitoso de la microestructura de hilo deseada, es decir, altas
concentraciones y granos finos. La ejecucion de este procedimiento mejorado requiere consideracion de condiciones
de tratamiento criticas en cada operacion. La reduccion del area de estirado en frio debe ser suficiente para trabajar
en frio las varillas de diametro pequefio al nicleo en cada pase para mantener la uniformidad microestructural por la
seccion transversal. La reduccion en area no debe ser excesiva, sin embargo, para evitar la fractura, formacion de
microagrietamiento o huecos dentro de la varilla o arrollamiento ya que se reduce en diametro. La presencia de los
granos de TiB grandes en las fases iniciales de estirado en frio hace al material susceptible de formacion de
microagrietamientos y huecos en la region de los granos de TiB grandes. Este equilibrio entre reduccion del area y
evitacion de formacion de microagrietamientos y huecos es mas dificil en el comienzo de la secuencia de reduccién
cuando estan presentes los granos de TiB mas grandes y la ventana de tratamiento se expande ya que el tamafio de
grano de TiB se reduce.

El procedimiento de estirado en frio de la presente invencion sirve para romper los granos de TiB grandes sin
formacion de microagrietamientos o huecos perjudiciales. Se ha descubierto que la adicion de etapas de recocido
frecuentes para aliviar el endurecimiento del trabajo también recristalizara los granos de TiB para un tamafio refinado
con alineamiento con el eje de los hilos. Se han utilizado etapas de recocido en el procedimiento de estirado de hilos
conocido pero menos frecuentemente y durante periodos de tiempo mas cortos. La frecuencia mejorada de
recocidos segun la presente invencion mejora el requerimiento de recocido en condiciones de muy poco oxigeno
para evitar la pérdida excesiva de material superficial debido a contaminacion de oxigeno y captacion intersticial de
oxigeno por la metalurgia de hilos que puede interferir con el procedimiento de refinado de TiB. De acuerdo con esto,
el presente procedimiento permite la fabricacién de hilo de aleacién de titanio fino con el logro simultdneo de alto
contenido en refuerzo y pequefio tamafio de grano del refuerzo.

Segun una realizacion preferida del procedimiento de la presente invencion, un polvo de aleacién aceptable es polvo
esférico atomizado de los gases con una composicion de Ti-6Al -4V-1.7B en un intervalo de tamafos de malla de
menos de 35 a malla de mas de 270. Un contenido intersticial aceptable se encontré6 que era oxigeno menor que
1.500 ppm. Este polvo de calidad se ha usado para fabricar paneles de material compuesto y se conoce que
proporciona quimica y microestructura uniformes. La consolidacion del metal en polvo a forma de barra se basa en
procedimientos encontrados exitosos para paneles de material compuesto. Por ejemplo, se ha determinado que se
requiere una herramienta de consolidacion que no contamine, tal como acero suave desgasificado al vacio o
aleaciones de titanio convencionales. La consolidacion en una barra se consigue usando compactacion isostatica en
caliente (HIP) con una presién de 34,5 MPa a 310,3 MPa (5.000 psi a 45.000 psi), por ejemplo, 103,4 MPa (15.000
psi), y una temperatura de 898,9°C a 954,4°C (1.650°F a 1.750°F). Estas condiciones sirven para conseguir la
consolidacion total y mantenerse aun con seguridad por debajo de los beta transistores para evitar el crecimiento de
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los granos y la segregacion de fronteras de grano. La operacion de reduccion en caliente a 815,5°C a 1.148,9°C
(1.500°F a 2.100°F), por ejemplo, 954,4°C (1.750°F), sirve para reducir la barra a forma de arrollamiento o varilla y
realizar la rotura inicial para los granos de TiB mayores. Se ha determinado que aproximadamente una reduccién en
caliente de 50:1 en la seccion transversal es eficaz para romper los granos de TiB grandes principales. El estirado en
frio posterior debe impartir suficiente trabajo en frio por el espesor de la varilla o arrollamiento y el recocido debe
aliviar el endurecimiento del trabajo sin crecimiento del grano. Se ha determinado que aproximadamente una
reduccion del 10 por ciento por pase es necesaria para asegurar suficiente uniformidad de empeoramiento en frio y
evitar la formacién de microagrietamientos y huecos durante las etapas de estirado en frio iniciales desde la
condicién de didmetro de 5,08 mm (0,2 pulgadas). Las reducciones en area pueden aumentar a aproximadamente
15 por ciento por pase por el punto medio en el procedimiento de reduccion del area transversal y son posibles
reducciones de area de aproximadamente 20 por ciento al final del procedimiento de reduccion del area. El recocido
a aproximadamente 648,9°C a 1.093,3°C (1.200°F a 2.000°F), por ejemplo, 954,4°C (1.750°F) durante 1 hora en
gas inerte con enfriamiento de gas inerte forzado es suficiente para eliminar endurecimiento del trabajo, recristalizar
el TiB y evitar crecimiento del grano. Se realiza recocido a intervalos que corresponden a una reduccion acumulada
en area transversal del 50 por ciento.

El procedimiento descrito anteriormente de la presente invencién produce aleacién de Ti-6A1-4V con refuerzo de TiB
de grano fino en concentraciones que oscilan desde 1 a 50 por ciento en volumen con alineacion del refuerzo a lo
largo del eje del hilo. Se ha encontrado que este procedimiento es eficaz con una amplia variedad de aleaciones de
titanio, tales como aleacion Ti-6A1-2Sn-4Zr-2Mo, aleacion Ti-6Al-4Sn-4Zr-1Nb-1Mo-0,2Si, aleacion Ti-3Al-2,5V,
aleacién Ti-10V-2Fe-3Al, aleacion Ti-5AI-2,5 Sn y aleacion Ti-8Al-1Mo-1V. También es eficaz con otros refuerzos
discontinuos precipitados tales como TiC. El procedimiento puede utilizar un molde de lingote de una masa fundida
rica en Boro, pero el riesgo inherente de formacién de microagrietamiento y huecos seria mayor debido al mayor
crecimiento de los granos de TiB que resulta de un moldeado en frio retardado. Las reducciones de area
extremadamente altas inherentes al procedimiento de formacién de los hilos con condiciones de reduccién y
recocido adecuadamente controladas producen hilo de aleacion de titanio de alta realizacion que no se pueden
producir por ningun otro procedimiento metaldrgico conocido.
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REIVINDICACIONES
1. Un procedimiento para producir hilo de aleacién de titanio reforzado, que comprende:

formar un polvo de aleacién de titanio por atomizacion de gases a partir de una masa fundida rica en
boro;

consolidar el polvo de aleacion de titanio con calor y presion en un lingote con granos de refuerzo de
TiB discontinuo precipitado, en el que dicha consolidacién es por compactacion isostatica en caliente a
una presion de 34,5 MPa a 310,3 MPa y una temperatura de 898,9°C a 954,4°C;

conformar en caliente el lingote a una temperatura de 815,5°C a 1.148,9°C, produciendo una
reduccion en caliente 50:1 en &rea transversal, para reducir el lingote a forma de varilla o arrollamiento
y para romper y reducir el tamafio de los granos de TiB;

estirar en frio la varilla o arrollamiento en operaciones sucesivas para hilo de diametro reducido;

recocer el hilo periddicamente a intervalos que corresponden a una reduccion acumulada de area
transversal del 50% durante una hora en gas inerte con enfriamiento de gas inerte forzado, para aliviar
endurecimiento del trabajo y recristalizar los granos de TiB para reducir el tamafio de los mismos.

2. El procedimiento segin la reivindicacién 1, en el que dicho polvo es polvo atomizado de los gases con una
composicion de Ti-6Al-4v-1,7B en un intervalo de tamafio menor que la malla 35, de mayor que la malla 270, con un
contenido intersticial de oxigeno menor que 1.500 ppm.

3. El procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que dicha compactacion isostatica en caliente es a una
presion de 103,4 MPa.

4, El procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que dicha conformacion en caliente es a una temperatura
de 954,4°C.

5. El procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que dicho estiramiento en frio se realiza periédicamente
para reducir el tamafio del hilo a una velocidad de aproximadamente 10 por ciento para cada operacion de estirado
durante la primera mitad de reduccion acumulada de la reduccion de diametro deseada.

6. El procedimiento segun la reivindicacion 5, en el que la velocidad de reduccion de didmetro aumenta a 15
por ciento para cada operacion de estirado en el punto medio de reduccion acumulada de la reduccién de diametro y
a 20 por ciento previamente al final de la reduccién de diametro.
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