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En los ultimosféos,la técnica de fabricacidn aditivalse popularizadale manera incomparable y suscita
mucho interés en varias areas tales coamaeronauti@, la automociony tambiénla medicina Después

de haber sido muy desarrollada en materiales como los polinenosa la fabricacion aditiva de metales

se impone ras ymas, sobre todo en la industria aeronautica, donde se pueden utilizar aleaciones tal como
la de este proyectoal aleacion de titani@i6AV. El objetivo es caracterizar varias muestras de este
material, elaboradas por el proceso dgelective Laser Mielg (SLM)con una microestructura
caracteristica conocida coméhessboard pattei@ @ediante varias técnicas con el fin de saber si la
microestructura\®hessboarfiene zonas con propiedades que varian, donde por ejemplo se pueden
iniciar microgrietas.

Antes de empezar learacterizacion, hay quener cuidado con la preparacion de las muestras para al

final, obtener resultados 6ptimos. Gracias a lo que ya fue hecho en los proyectos anteriores, se ha podido
establecer un protocolo a seguir con principahte el corte, la embuticion y el pulido de las muestras.

Asi, después de estas etapas, las muestras estaban listas para empezar las diferentes pruebas de
caracterizacion. Se usaron técnicas como Fdun@za y nanecratch para determinar las propiedades
mecanicas y otras técnicas tales como un microscopio épticmfocal, el microscopio electronico de
barrido o el EBSD para obtener informaciones sobre las caracteristicas macro y micrograficas de las
muestras.

En canto a la finalidad del proyectale manera global, se obtuvieron muy buengsultados han
demostrado que las propiedades de la aleacié6AF4V sonapropiadas. Pero lo & importante que
pudo ser analizaddlS & |j dzS f I YcheSdw@® I (i NI (i dzENZ(giidb dtiieSHEFMR S
(grano fino) no afecta a las propiedades a lo largo dalgstra en cuanto a la dureza y al médulo elastico
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During these past fewears, the additive manufacting (AM) became populain an incomparable way

and it arouses a lot of interest in numerous areas such as aeronautic, automobile and also the medical
area. After beingvidely developed around polymeric tegials, the additive manufacturing is now more
focused on metal additive manufacturing. Indeed, the metal AM is being necessary, especially in the
aeronautic industry, where it is possible to find alloys such as the one studied during this project: the
titanium alloy T6AHV. The main goal of this project is to charastea few samples of this material,
produced bySelective Laser MeltingLM)and having on its surface a sped&iilessboar@pattern, with

many charactesation techniques in order toatermine if the microstructure type chessboard has zones
with different properties and where microcracks could be initiated.

Before starting the charactestion part, it is essential to take into account closely the step of the
preparation of thesamples to, in the end, be able to get optimal results after the charaatin part.
Thanks to what has already been done in the past projects, a protocol was implemented first and foremost
for the cutting, the coating and the polishing of the sampteld studiedAfter all of these different steps,

the samples were ready to be characted and analysedTrials like handardness, nanacratch were

led in order to determine the mechanical properties of the alloy. Other tests were done such as tife use
the optical and confocal microscopthe MEB and the EBSD to obtain information on macro and
micrographics characteristics of the samples.

As for the different objecties of the investigation, in a general way, the results obtained were pretty good.
Moreover, these results showed that the properties of Ti€AI4V alloy were really interesting@ut the
most important thing that could be analysed was that tHeessboarfpattern, with parts of CMZ and
others of FMZ, does not affect the properties loé tsample, regarding hardness and the elastic modulus

Key words
TH6AHYV, Additive Manufactring, Selective Laser Melting, chessboard, CMZ, FMZ.
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polymeres, ladbrication additie se concentre maintenant sur des autres matéridaes métaux. En effet
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le nom de «chesshoare (échiquier)a sa superficie en utilisant de nombreuses technicgiele
caractérisation afin de déterminer si la microstructure typehessboarc posséde des zones avec des
propriétés différentes et ou des microfissures pourraient se former.
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échantillons pour obtenir des résultats optimaux a la fin des différents essais de caractériSaiiona

ce qui avait déja été réalisé sur les jpte des années précédentes, un protocole a pu étre mis en place

F @yl G2dzi 02y OBdvabéetfeipolisshge deScOraditlomBecette raBiere, aprés ces

différentes étapes, les échantillons étaient alors préts pour les essais de caractérisation. Des techniques
telles que la nan@lureté, le nanescratch furent utilisées afin de déterminer les propriétés mécaniques
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micrographiques des échantillons.

De maniére globale, paapport aux objectifs souhaités en début de projet, les résultats obtenus furent

trés bons.De plus, ces derniers ont permis de montrer gBeil LINE LINA S (i $AH4VRtSient QI £ A |
intéressantesCependant la partie la plus importante qui a pu étre adalyest que la microstructure de

type «chessboare, possédant des régions de Cldbs grainsd & R QI dzii (yBirss finR) Q IC a k4l &
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élastique
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SLM Selective Laser Melting

AM Additive Manufacturing

BMP Binary Microstructure Pattern
FMZ Fine Microstructure Zone

CMZ Coarse Microstructure Zone
MEB Microscopio Electimico de Barrido
EBSD Electron Backscatter Diffraction
AFM Atomic Force Microscgp

HCP Hexagonal Close Packed

BCC Body Centered Cubic

TAGV Ti6AI4V

CAD Computer Aided Design

SLA StereoLithography Apparatus
SLS SelectiveLaser Sintering

FDM Fused Deposition Melting

PBF Powder Bed Fusion

DED Direct Energy Deposition
DMLS Direct MeltingLaser Sintering
EBM Electron Beam Melting

LM Laser Melting
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Hoy en diagada vemas sectoremdustrialesalescomo el aeroespacial, aeronautico, automovilistico de
alta gama o también el sector médjee desarrollan de manera exponencial y requieren materiales con
propiedades especificas que paedresponder a kproblematica propiasde cadaambito. Materiales

que podrian responder a los criterios de $estoresmencionados anteriormente sian el titanio y sus
aleaciones, ya muy utilizados aaronauticg(principalmente en los motores de avionggves espaciales

o implantes médicqsasi como eptrasmuchasaplicaciones, principalmente por su excelente resistencia
a la corrosion, su bajo pesays elevadapropiedades mecéanicds].

Las piezagle titanioque se requiegn para el sector aero@scial,por ejemplo, son muy caras ya que el
titanio, desdesu extraccidén hasta su sinterizacion, necesita un protocolo complejo y costoso. Una solucién
gue se ha encontraden estos Ultimos Bos es la fabricacion de objetos en titamizediante a la
fabricacion aditiva @ impresion 3D). En efecto, realizar piezas con esta técnica, sea cual sea el material
usado,puederedudr el coste en comparacién con métodos convencionales de fabricacion, erdge otr
razonesporque es mas rapidg se pierdemuchomenos naterial Ademas, la fabricacion aditijaAM)
permite realizar piezas de gran complejidgabmétrica de gramleso pequefiddimensiones yun punto
importante que deviene maglevantecon el tiempo, tiene un menor impacto ambiental cuando se usan
metales.

Para estdrabajo deFin deMaster sehaempleadola técnicade Selective Laser Meltif§LM) para realizar

las muestras a analizar Estatécnica que se usa principalmente con metales, la mayor parte del tiempo
con aleaciones de titanio y aleaci@eobaltecromo, pero también con materiales termoplasticos o
ceramicos. Una gran ventaja de esta técnica, y por eso es usada en el sector aeroespacial, es que se puede
crear estructuras reticulares, lo que permite conseguir un aligeramiento estructutalpleza. Como el

titanio ya tiene ua baja densidad la estructuraresultatodavia mas ligera, parametro esencial en el
ambito aeroespacigp].

Comose hadicho ares, bs muestras dela aleaciénde titanio Ti6AFYV, fueon obtenidas con la técnica
de SLM. Se sabe que cada tipo de proceso y postproceso utilizados para fabricar piezas con AM pueden
afectara su microestructuray en consecuenciasais propiedades mecanicas.

La particularidad de la técnica SLM es que el enfriamienta pieza se hace rapidamenior lo quese
obtiene unafasemartensitica(h Qy)una microestructura muy particulaDiversos estudios han mostrado
gue se produceina microestructura binarieB{nary MicostructurePattern o BMP) compuesta pouna
microedructura fina (Fine Microstucture ZoneFM2 y una mas gruesaarse Microstructure Zone
CM3. Cada una de estas microestructuras se origina a partir de grangsta BMP asiuchas veces
reconocible por tener una forma de tablero de ajedide &H el nombre del€hessboartpattern), debida

a la estrategia de escaneo a 90° del haz laseBMP se conservara, aunque segal tratamientos
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térmicosa la muestra, salvo si la temperatura del tratamiestiperala temperatura -transus, a la cual
ocurre la transformacion alotrépica del titarfi@y.

Este proyect@onsiste en |zaracterizacion de muestras de6AHV gracias a varios ensaypgecnicas
avanzadagtalescomo MEBEBSDPAFM ensayos de nanB dzNB pdraXanalizatas diferencias dentro
de la BMP, entre la FMA4ayCMZEI objetivo es sabesila microestructura tipdehessboarfiene zonas
de su microestructuraon popiedadediferentes donde se putkraniniciar microgrietas, por ejemplo.
Tener esta informacion permitird saberesi necesari@plicarun tratamientotérmico postfabricacon
para eliminar I BMP y a la vez alivias tensionesesidualesientro del material.
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Antes de empezars esencial aclarar algunas nociones, soltematerial usadgara el proyectpel
titanio, y mas precisamentta aleaciorde Ti6AFYV, asi comaambién generalidades soblafabricacion
aditiva y las diferentes técnicas de fabricacion que se pueden apésse enaterial.

2.1. Eltitanio y sus aleaciones

El titanio, llamado también por su simbolo Ti, es un elemento metalico, no f§uredorma parte de los
metales ligeros. Es el noveno elemento mas abundante del planeta tjeng@symportante, es el cuarto
metal mas presente en la corteza terrestre (detras de otros cgihd dzY A YA 2 X 0 &

Fue descubierto por primera veor William Gregr en 1791, pero solamente fue aislado casi dos siglos
después en 1910 por Matthew Albert Hunter, a partir de un compuesto llamado cloruro de titanio (IV),
TiCl. Sin embargo, la persona considdaaomo el'gadreldel titanio es Wilhem J. Kroll, que prgdu
grandes cantidades de titanio a partir de T¥CHe calcioKroll ¢ged un nuevo protocolo para extraer
titanio, reemplazando el calcio con magnesio, durante la segunda guerra mundial, en 1939. Esta técnica
es, hoy en diazonocidacon el nombrede Praceso de Krdly, ademas, es la mas usada para obtener
titanio puro. La compafiia Dupont fue la primera empresa que produjo y vendio titanio ef4].948

El elemento titanio es conocido sobre todo por sus propiedades supert@as un bajo modulo elastico

deE =115 GPa, y sus aleaciones tieneresnala de resistencia a la traccion equivalente a lededers
(desde210hastal380 MPa). Pero lo que mas distingue el titanio de los otros metales es su excelente
resistencia a la corrosion y su baja densidad de 4,5%glcargran resistencia a larasion es debida a la

capa dedxido formada en la superficie del titanio gracias a su gran afinidad con el oxigeno. Por estas dos
Ultimas propiedades, el titanio es un material que se suele usar en aplicaciones como el sector
aeroespacial también enel ambito biomédio (como proétesis de cadera o de rodilla, por ejempbles
ademas es biocompatib[&] [6].

La desventaja mas importante del titanio y lo que supone un problema es su coste. En efecta eltitani

S&a Gly dziAftAT I R2 O2Y2 2GNR& 3INIYYyRS& YSiGlIftSa ol OF
elevado es debido a su extraccion difiaiprocesode afinoy también su fabricacion. Algunas ventajas

gue serian factibles si el titarfieeratan barato como el acero, por ejemplo, podria ser que las estructuras
aeronauticas serian mas seguras o que los aviones supersénicos serian mas fgmunes

En cuanto a la estructura cristalografica, el titanio posee dos formas alotrigiease pueden encontrar
en la ilustracion 1. A temperatura baja, el titaoiistaliza segun una estructukéexagonal Close Packed
(HCP), también denominadaneeste caso fasé'-Ti. Esta fase compatuna anisotropia del
comportamiento mecanico. A temperaturas mas elevadas, la fade cristalografi8odyCentered Cubic
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(BCC) es la més estable. La transformacion alotrépica se efectia a la tempettatunsus es decir
aproximadamente 882°C pagdtitanio puro.

P |8 o -0 g 880 °C
(1010)—4 ;C}‘.'*)y l[;} ‘;' | ‘2 <
-— QR R0 g
O 4 E HCP (a)
0.29 \ = -

llustracionl: Cristalografa del titanio[7]

Laadicién de elementos en el titanio puede cambiar la estabilidathsgléases. Dependiendo de su
influencia sobre la temperatutatransus, se puedeencontrar varios elementos de aleacion de titanio
comoh -estabilizadores, que permiten ampliar el campoaléaseh hasta temperaturas mas elevadas y

i -estabilizadores, subdivideni -isomorfos y -eutectoides, que permiten desplazar el campo de la fase

i hasta temperaturas inferioreda Ultima categoria es la de los elementos neutms tienen una
influencia menor sobre el titanio. La influencia de estos elementos de alezszi@scrita en la ilustracion

2. El estabilizador de la faBedel titanio mas usado es el aluminio, pero elementos intersticiales como
carbono, oxigeno y nitrégeno también se puedentilizar. En cuanto a los-estabilizadores, lo$ -
isomorfos son los mas importantes, porque poseen una gran solubilidad en el titanio. Son el molibdeno,
el vanadio y etantalod® [ -Bdmorfos se encuentran en mas pequefios volimenes, como hierro,
mangareso, cromoy cobalto. Estos elementos pueden crear compuestos intermetalicos. Dos tipos de

elementos neutrosonestafioy zirconio,que pese a sareutrosS Y RdzNBE OSy  dzyf4][eJr 02 I+ FI
A A A A
p
o + B
B
o o
o a+TiA,
Ti Ti Ti > Ti
« estabilizador B-isomorfo [} estabilizador B-eutectoide Neutro
(Al, O, N, C) (V, Mo, Nb, Ta) (Fe, Mn, Cr, Ni, Cu, Si, H) (Sn, Zr)

llustracion2: Influencia de los estabilizadores sobre la microestrugijra

UNIVERSITAT POLITECNICA DE CATALUNYA
BARCELONATECH
Escola d’Enginyeria de Barcelona Est



Caracterizacion de laicroestructura binaria (chessboard pattern) en muestra de Ti6Al4V fabricadas por SLM (Selective Laser
Melting)

La microestructura tiene unaam influencia sobre las propiedades mecanicas del material. En efecto, si
el enfriamiento que ocurre después de la transformacion alotrGpiéatiene una velocidad rapida o
lenta, entonces la microestructura camldardando propiedades que pueden variae ananera
considerable en funcion del resultado obtenido. Un enfriamiento lento dard lugar solo a una
microestructura laminar gruesa, que sera mas y mas gruesa a medida que la velocidad de enfriamiento
disminuye Mientrasque, durante un enfriamiento muy gdo, una transformacién martensitigaiede

ocuriir, y permite obtener una microestructura laminar mas fina, tipo agujas. Una velocidad de
enfriamiento muy elevada dele una temperaturapor encima de la temperatura de transformacién
martensitica tiene comaonsecuencia gue la estructura BCC pasa completamente a una estructura HCP
gracias a una transformacién sin difusidno que da lugar a una microestructura tipo acicular o
martensitica. Ademas, la difusiébn es menos importante en lahfgsstructura HCPyue en la fase
(estructura BCC) porque HCP es mas compacta.

Una microestructura fina tendra una resistencia elevada y una buena ductilidad, lo que podra retrasar la
nucleacién de las grietas. En cambio, una microestructura groeses@, poseera un&duena resistencia

a la fluencia y al crecimiento de las grietas de fatiga. Con una microestructura equiaxial (debida a una
recristalizacion), se obtendra una ductilidad muy elevada y una gran resistencia a la fatiga. En cuanto a la
microestructura lamingrésta secaracterizgpor su resistencia a la fractura considerablemente elevada.
Para terminar, una microestructura bimodambira las ventajas de las dos ultimas evocadasitlany
equiaxial) presentando un perfil de propiedades equilibrads. dferentes tipos de estructuras descritas

se ven en la ilustracion siguiente [&).

llustracion3: (a) Microestructura bimodal(b), Microestructura laminar conrgriamiento lento, agujas gruesa&)
Microestructura laminar conrdriamiento rapido, agujas fina]
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Aleacion Ti6AF4V

Las aleaciones de titanie slasificaren tres grupos?,i yh +i (subdividdosennearh yi -metaestable)
segun la ilgtracion 4.

P alloys

@ o
e,
s

Near- a+f metastable [} p

882

Temperature [°C]

Ti 6%Al —_— Ti 20%V
wt. % V
p -stabilizing

llustraciond: Diagrama 3D para clasificar aleaciones dpiTi

Las aleaciones mas conocidas son las dé Yientre todasstas la masisada se llama -BAHYV, o

también TA6VEFUe desarrollada en los afios 50 en EEdL&llllinois Institute of Technologil TAGV se

mostré de lo mas util en la industria aeronautica y aeroespfggiaContiene aproximadamente un 5,5 %

de Al, un 3,5 % de Vpgequenosporcentajes de elementos como oxigeno, carbono o nitrégeno. Es una
aleaciontipdd > Sa RSOANI [dzS GSYRN} LINPLASRIFIRS&a AYyidSNX¥S
buen equilibrio de sus propiedadesSus estabilizadores son el aluminio (estabilizadoy el vanadio
(estabilizador ). Gracias al aluminio, la fas@uede ser reforzada y el peso de la aleacion se ve reducido.
Mientras que el vanadio permite tener una calaid dei mas importante para poder tener un material

mas ductil cuando se trabaja en caliente.

En cuanto a sus propiedades, se puede notar que se encuentran entre las de aleaciones de absninio y |
aceros, com@smostrado en ldabla 1

Tablal: Comparacion de las propiedades mecanicas de Ti6Al4V y otros materiales ni8talicos

SS 316 L Ti6A14V, wrought Aluminium 6061
(annealed) (annealed/aged) (tempered)
Density [kg/m’] 8000 4420 2700
Young’s modulus [GPa] 193 115 69
Tensile strength [MPa] 570 1030/1170 310

Ademas, como el titanio, posee propiedades excelentestaimo su resistencia a la fatiga, a la fluencia
y semantieneresistente y tenaz a temperaturaslativamenteelevadas. Por supuesttene una gran
resistencia a la corrosidg].
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Caracterizacion de laicroestructura binaria (chessboard pattern) en muestra de Ti6Al4V fabricadas por SLM (Selective Laser
Melting)

La microestructura de -BAHFYV dependera entre otros de {gelocidad de enfriamiento (como para el

titanio) pero también de la composicién de fdsg de la fase , ambasdependienes de la cantidad de

elementos intersticiales contenidos y del tipo de tratamiento térmico sufrido después de la fabricacion de

la akacion. Por ejemplo, cuando la velocidad de enfriamiento de la fase betayes a la¥ O IO Q> a S
obtiene una microestructura tipo Widmanstatten. Es decir que tiene la forma de una trama cruzada, que

se debe a la formacién de fase lo largo de planosristalografics[7].

2.2. La fabricaan aditiva

2.2.1. Generalidades e historia

La fabricacion aditiva, designada como Additive Manufacturing (AM) en inglés, es un proceso que permite
obtener piezas complejas geométricamente. Todo empieza con un disefio de la pieza deseada en un
software CAD. Gracias a otro software, la pieza es a@eadulticapas(todas lagjue seran impresas
durante el proceso). Luego, los datos son transmitidos adpuima con la cual se va hacer la pieza. Asi, el
objeto se forma capa por capa; y al final se obtieng pirza3D[9].

La AM es un método que se utiliza mas y mas pomsugerosasventajas como la posibilidad de
reproducir cualquier tipo de geometria o también el hecho de poder tener materiales distinto
geometria diferente en la misma piefdd®]. Las aplicaciones de la fabricacion aditiva samas, pero se
concentran en tres areas mayores gque son el ambito aeroespacial, automotriz y rb#idicestimacion
realizada considera que el mercado de la AM se d@@moximadamente a $17 mil millones en 2020.

El origen de la fabricacion aditiva daa los afios 80, cuando el Dr. Kodama (del Instituto Municipal de
Investigacion Industrial de Nagoya) cred un prototipo mdatener objetcs fabricanddos capa a capa. La
primera patente fue escrita por investigadores franceses sin tener éxito. Asi quienkra patente
O2YSNDAIE FdzS Liz f A O RI Esteldltbgrafi@dZAPpquel cdafedpondela &z S €
fotopolimerizacién. Para esta técnica se usa resqada que pasa por un tubo y se solidifica bajo el
efecto de luz ultravioleta.

Durarte el afio 1988, dos nuevas técnicas apareciero8BLESinterizacion Selectiva por LgsgtaFDM

(Fused Deposition ModelipgCarl Deckard, de la Universidad de Tdkasizd la SLS, que basicamente
consiste erfundir particulas de polvo con uéskr para obtener la pieza. La FDM, que es una técnica de
extrusion, fue prototipada por Scott Crump. Un hilo de resina se funde y se deposita sobre un soporte.
Estalltimaforma de AM es muy conocida y famosa, una de Esusadas por su bajo coste y acilidad

de empleo.

Nuevas tecnologias aparecieron en los afios 90, tal coBin@dr Jettinginyeccionesonaglutinantes),
creada por ZCorp en la cual serusatas de polvo mineral;, élaterial Jetting(PolyJet), comercializada
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por Object, es una téica donde se proyectan miles de finas gotas de polimero que se solidifican bajo el
efecto de un haz de luz; o tambié&tnicas pensadas palafabricacion aditiva a partir de metad que

es precisamente el tema de este proyeaomo lasinterizacion denetal por laser directo o por fusion

por haz de electrones. El metal aparece como un elemento que tiene un gran futuro dentro diSla AM

2.2.2. Fabricacion aditra con metales

La impresion 3D de metales ha crecido considerablemente estos Ultimos afios y se distingue en &reas como
la aeroespacial (herramientas tipo boquilla para cargar combustible) o la automotriz (moldes), y también
para implantes médicos. Conflbricacion aditiva ya se podia hacer casi cualquier tipo de geometria,
ahora es también posible disefiar esta complejidad geométrica para aplicaciones que pueden ser muy
exigenteq11]. Generalmente, las propiedades obtenidas con la fabricacién aditiva con metal son iguales,
incluso a veces mejores, que las encontradas con las técnicas convencionalegdeidabLa AM con

metal dispone de dos grandes categorias: el lecho de pBlwader Bed Fusio?BF) y deposicion de
energia directaljirect Energy DepositipDED) como se puede ver en la ilustracion siguiénte

Direct metal laser sintaring
(DMLS), EOS

Selective Bser melting (SUM);
LasernCUSING, Concapl Laser

Serlective Liser melting
{SLMy, SLM Solutions

—PI Laser melting, Renlshaw

Powder bed
Tusion (PBE)

—

salective lasar sintaring
(5L5), 30 Systems

Electron beam melting
{EBM), Arcam

Laser metal fushon fLAF),
Trampl

Direct manuiachuring (Dag,
—a | Selaky juses election beam
a5 heat soumoe

Laser-engineered net
shaping (LENS), Optomec

Direct metal daposition
| (DM DMGED Technology
(uses kaser as heat source)

Directed enargy
—| depositien (DED)

Wire and arc addite
manuizchaing (WAAM)

Lasar metal deposttion
LMDy, Trumpf

Direct medal printing.
30 syslems

llustracion5: Las diferentegecnologiagie AM con metals [12]
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Caracterizacion de laicroestructura binaria (chessboard pattern) en muestra de Ti6Al4V fabricadas por SLM (Selective Laser
Melting)

2.2.2.1. Ellecho de polvo

El lecho de polvoonsiste en fundir particulas de polvo con la ayuda de una fuente de calor que puede ser
un laser o un haz de electrones. Cada amaaterial tiene un espesor de-80 um. El lecho de polvo
puede ser subdivido en varias categorias como la SLS dentro de la cual se encuentralar &iviMeal

Laser Sinteringy la SLMSelective Laser MeltihgAntes de todo, se debe saber que loaye aplicar un

vacio en la cdmara o bien con un gas inerte para evitar la oxidacion del@oetal.se puede observar en

la ilustracion 6, principio de este método consiste en el depdsito de una capa de polvo y después el laser
se pone en marcha y peita fundir las particulas y unirlas. Otra capa de polvo se afiade y todo empieza
de nuevo hasta que la pieza se acabe. Al final del proceso se recupera el objeto que esté unido a soportes
gue permiten que no haya distorsion o deformacion durante la fabiénade la pieza, debido a las
elevadas temperaturas. Estos soportes se cortaruna vez acabadas, las piezas pueden sufrir
tratamientos térmicos para mejorar las propiedades mecanicas y ademas disminuir las tensiones
residuales.

Generalmente, cuando sdiliza este tipo de proceso, se obtiene una microestructura tipo colufdiZr

Una de las ventajas del proceso de lecho de polvo es su tiempo corto de produccion y también la
resistencia de los objetos obtenislf®]. Un problema posible con esta técnica para produe/AF4V es

gue hay una pérdida preferencial del element1A&.

llustracion6: El mecanismo diecho de polv9]

Un proceso derivado del lecho de polvo se lldmaion por haz de electrong€Blectron Beam Melting

EBM, en inglés). Se utiliza principahte en al &mbito médico para hacer protesis, y en el deporte
automovilistico. Su principio es muy cercano a la técnica SLS. Para empezar, como las otras técnicas, todo
se debe realizar en viaco gas inerte, para que el polvo no se oxide. La matemaapes polvo, que se
deposita capa por capa y se funde donde se desea la pieza. Al final se expulsa el polvo no utilizado para
poder reusarlo. Lo que cambia es el uso de electrones. Son liberados gracias a un filamento de wolframio
gue se encuentra en la mgaina y son proyectados a alta velocidad sobre las particulas del polvo, que se
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calientan y funden. La Unica condicion para que la fabricacion sea posible es que el metal usado debe ser
conductor, sino no habrd interaccidn entre los electrones y las pkaticle polvo. La mayor ventaja del

EBM es su velocidad de fabricacion, pero el inconveniente es que no es tan preciso como un laser (el
diametro del haz de electrones es méas grande que el del [8$€Con gradientes de temperaturas bajos,

con la EBMse encontrara una microestructura equiaxial y acicular, lo que causa mejor resistencia a la
fatiga, especialmente en aleaciones de titgdig).

A) Selective LageMelting (Fusion selectiva con laser o SLM)

La mayor diferencia entre la técnica DMLS y la SLM es que eittieste todo el polvo sera fundido y por

eso debe alcanzar atemperatura mayor para derretir lo todo y asi un tiempo de enfriamiendslargo

gue para la DLM%Esta fusion completa produce un blogue homogéneo de metal con una resistencia
satisfactoria. Ademas, esta técnica se adapta bien a metales puros cotaaie| por ejemplo.

Como descrito un poco & arriba, el lecho de polvo, y por lo tanto la SLM, necesita soportes cuando se
realiza la pieza con el fin de reforzar angulos pequefios y ademas para pegar el disefio a la bandeja de
trabajo. Se eliminan despuds la etapa de enfriamiento, a manBara acabar piezas elaboradas con esta
técnica, se pueden utilizar varios procesos tales cual el fresado o también un tratamiento térmico.

La SLMe puede aplicar cuando se necesitan prototipos o una producciéraraaitionalmente permite

hacer piezas con geometrias intrincadas como paredes delgadas produciendo disefiosAisiani&rso,

las propiedades mecanicas resultantes de esta técnica seran excelentes. Las industrias beneficiarias de la
SLM son principalmeetia aeronautica y la aeroespacial. En efecto, se puede realizar herramientas, piezas
de motores también canales de enfriamiento @elective Laser Meltirigi4].

2.2.2.2. Ladeposicion de energia directa

En cuanto a I®eposicién de Energia DiredaED), es una técnica mas facil que las demas, que se utiliza
para poder reparar 0 agregar material en piezas ya existentes. Por ejemplo, se usa para reparar turbinas.
Se puede definir la DED como un proceso que se sitla entre el lecho de polvo yslaredgumaterial.
Cualquier metal que sea soldable puede ser depositado con DED. En primer lugar, antes de empezar, se
necesita una atmsfera inerte para evitar todo tipo de interaccion con el aire. Como se puede ver en la
ilustracion?, el metal pasa pouna boquilla y se funde gracias a una fuente de energia enfocada (que
puede ser un laser o un haz de electrones). Asi, el metal, formado por particulas o por un hilo, se deposita
sobre la pieza a reparar. Una particularidad de esta técnica es que lddpqulb cual pasa el metal esta
montada en un brazo que puede dirigirse en una multitud de ejes (aproximadamente 4). Por eso se
pueden fabricar piezas de una gran complejidad geoméfrimgran tamafni§o].
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Caracterizacion de laicroestructura binaria (chessboard pattern) en muestra de Ti6Al4V fabricadas por SLM (Selective Laser
Melting)

— Material spool

Electron beam

Material wire
supply

Object
Material wire

Build platform

llustracion7: Mecanismo de la DEB]

2.2.2.3. Metales utilizados y ventajas de la AM con metales

Hay tres metales principales que se usan para la fabricaciéon aditiva. EI mas utilizado es, sin duda, el acero,
principalnente por su coste bajo y sus buenas propiedades. También serpeecentrar aleaciones de
aluminio, teniendo como calidades su ligereza y su resistencia. El otro metal que se suelemtdizar
fabricacion aditivas el titanig por su gran resistencala corrosion y su biocompatibilidad, lo que lo hace

Gtil para aplicaciones médicas ademas de en el ambito aeroespacia ya se ha explicado previamente

[9].

La fabricacion aditiva con metales posee ventajas considerables el hecho de integrar directamente
en las partes obtenidas una funcionalidad, por ejengoida produccion de moldes o utillajes. Ademas,
una buena optimizacion puede llevar a unadida de peso importante. Para terminar, es una nueva
posibilidad para fabricar objetos en titanyj@ que los procesos convencionales son demasiado caros
Poderreducir el coste de fabricacion de piezas de Ti es un avance consid&tible

2.2.3. Efectos de los procesos sobre las piezas obtenidas

Cada proceso tendra efectos sobrarroestructura de las piezas realizadas y, por lo tanto, sobre sus
propiedades mecanicascomo se descrbe en la tabla 2 Se debe recordar que un control de la
microestructura y de la orientacion dfesgranos son decisivos.

Al contrario, algunas propilades de la aleacion pueden hacerla imposible de manufacturar con
determinadas técnicas. Por ejemplo, algunas aleaciones pueden resultar en un material demasiado fragil
para ciertas técnicas.
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Ademas, un enfriamiento rapido (de algunos procesos) puedeucimd microestructuras fuera de
equilibrio, a gases atrapados, delaminacion o también al crecimiento de tensiones residuales. Como se
puede ver en la tabla siguiente, algunos procesos de fabricacion como el EBM pueden generar menos
tensiones residuales grietas que elLaser MeltingLM) o DED, porque el polvo usado es precalentado
[13][12].

Tabla2: Comparacion de las caracteristicas de los prodé8ps

DED - DED - Sheet

Defect or feature m EBM powder fed wire fed Binder jetting lamination
Feedstock Powder Powder Powder Wire Powder Sheets
Heat source Laser E-beam Laser Laser/E-beam NJ/A; kiln N/A; ultrasound
Atmosphere Inert Vacuum Inert Inertivacuum  Open air Open air
Part repair No No Yes Yes No No
New parts Yes Yes Yes Yes Yes Yes
Multi-material No No Possible Possible Infiltration Yes
Porosity Low Low Low Low High At sheet

interfaces
Residual stress Yes Low Yes Yes Unknown Unknown
Substrate adherence Yes Material Yes Yes N/A Yes

dependent
Cracking Yes Not typical Yes Yes Fragile green No
bodies
Delamination Yes Yes Yes Yes No Yes
Rapid solidification Yes Yes Yes Yes No No
In situ aging No Yes No No No No
Overhangs Yes Yes Limited Limited Yes Limited
Mesh structures Yes Yes No No Limited No
Surface finish Medium- Rough Medium-poor Poor but Medium-rough Machined
rough smooth

Build clean-up from Loose Sintered powder Some loose N/A Loose powder Metal shavings
process powder powder

Las tensiones residuales son uno los mayores problemas de la falorigditiéa. Pueden generar grietas,
distorsion y, a veces, disminuir la resistencia a la fatiga. Gracias a tratamientos térmicos, estos defectos
pueden desaparecer, pero hay que tener en cuenta con cuidado todos los parametros de postproceso
para que otragrietas no aparezcan.

Otro elemento que puede afectar a la microestructuraissést acumulacion de calor. Por ejemplo, el
depdsito de capas sucesivas puede crear este efecto, lo que dara una microestructura que sera mas
gruesa. En algunos casos, calentartos metales puede provocar su oxidacion y fragilizar el metal, sobre
todo el titanio que absorbe oxigeno, endureciéndolo hasta que se fisura, y creando inclusiones de éxidos,
donde las grietas empiezan a desarrollarse. Por eso, es necesario trahajar &nosfera inerte.

Ademads, las partes hechas por AM pueden ser porosas, y los poros son lugares donde se pueden iniciar
grietas. Asi, los poros son zonas a las que se debe prestar mucha ateBicion

UNIVERSITAT POLITECNICA DE CATALUNYA
BARCELONATECH
Escola d’Enginyeria de Barcelona Est

16



Caracterizacion de laicroestructura binaria (chessboard pattern) en muestra de Ti6Al4V fabricadas por SLM (Selective Laser
Melting)

3. aSi2zR2 SELISNAYSyll ¢

En este apartado se explicara toda la parte experimental ghalevado a cabo antes de poder explotar
los resultadogde los ensayasSe tratard en primer lugar de la muestra inicial recibsggundo de la
preparacion de las muestras antes de poderliegp los diferentes métodos de caracterizacgire se
usaronpara determinar las propiedade la aleacion

3.1. Muestra inicial

En la ilustraciéB se puede encontrar la piede Ti6Ar4Vtal como fue recibidaantesde queseacortada
La muestra fue aptada por Falcon Tech Co. y fabricada con eguipo Concept
Laser X.ine 1000La camara usada para hacer la muestra fue llena de pagarevitar la oxidacion de la
muestray al mismo tiempo calentada y sostenida a una temperatura de 1@@é@\as, elaser utilizado
para fundir el polvo de titanio tenia un diametro de 0,1 mm.

La cara superior corresponde a la parte que lleva la letra P, parte que sera pulida en la etapa siguiente del
protocolo. También se puede observar una foto de la parte inferolacpieza, colorada en azul/morada

llustracion8: (a) Parte superior de la muestra, (b) Parte inferior de la muestra
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3.2. Preparacion de las muestras

3.2.1. Corte

Sedecidiocortar la Unica muestrédisponibleen tres trozosuno conel cualse realizad la caracterizacion
en este TFMoatro para mandaprimero a Suizan el laboratorio ETH d&lrichpara que hagantros tipos
de ensayos que no sau@den realizar aqui comimdentacbn masivamientras queel Ultimo trozo fue
dejado de reserva La piezainicial media 3,7 centimetrosde longitud asi que cada trozo medira
aproximadamente 1,2 centimetrd@ger la ilustracion 9)

La aleacion de titanio -BAI4V fue cortada con watronzadoa manualllamada ABRASIVE CUTTER de la
marca Buehler Delta Abrasimet, con la ayuda del disco TRENO+ NF para mdé&tasoade la marca
Metkon. Trasel corie quedaban rebabas en las piezas gfieeron quitadas con una lima.

llustracion9: (a) Parte superior de la pieza, (b) Parte inferior

3.2.2. Embuticién

Para poder pulir mas facilmente las muestrsesdecidd embutirlas. Para poder realizarlo, baquelita
conductora PolyFast fue afiadida en l&guina Struers LaboPre8sAntes de emtir la pieza, habia que

decidir qué lado de la muestra se queria pulir para colocar la piezdadoduenoantes de realizar la
manipulacion. Las condiciones de embuticion fueron las siguientes: la muestra fue calentada a una
temperatura de 180°C duramt5 minutos y se enfrid durante 6 minutos. Al final, se obtienen piezas
cilindricas, mas o menos altas en funcion de la cantidad de baquelita puesta en la maquina al principio de
la operaciércomo se observa en la ilustracion. 1
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Caracterizacion de laicroestructura binaria (chessboard pattern) en muestra de Ti6Al4V fabricadas por SLM (Selective Laser
Melting)

llustraciéonl0:; Una de las muestras embutidas

3.2.3. Pulido

La etapa siguiente fue la parte del pulido. El principal objetivo de esta etapa es aplanar la muestra y al
mismo tiempo poder quitda rugosidaancontrada después de la fabricacion de la pieza con SLM. Al final
de esta etapa, sera posible observar larogstructura con un microscopio éptico y realizar otros ensayos
tipo MEBy nanoindentacion que necesitan una superficie tipo espejo.

Después de haber pensado sobre el protocolo a adoptar para pulir de manera Getiestablead que
algunas etapas di@rotocoloseguido en trabajos anteriores del mismo grupo de investigdio@ma ser
seguidag15][16].

Para empezar y antes de pulir la parte metalica de la muestra, la parte redondeada de la muestia, es d

los bordes, fue desbastada con un papel grueso de desbaste: el Grid 80, de carburo de silicio, con fin de
gue se pula mas facilmente la parte donde se encuentra el material a pulir. Esta @diizos
manualmente con la pulidor® | 0 2 t LAdequridla parte del pulido fue un poco complicada ydom
tiempo antes de que se pudo obtener muestras capaces de ser explotadas. El protiteipal era una
presencia demasiado importante de rayas gruesas y sobre todo de particulas incrustadas dentro del
titanio. Al final, el proceso que ha podido permitir tener las dos muestras iguales y con una superficie
espejo es el siguiente: el primer paso fue hecho un disco de carburo de silicico Grid 360 (P600) siguiendo
con otro disco de SiC de Grid 600 (P1200n Raercera etapa se Gsin pafio y pasta de diamante de 6

pum. Cada uno de esto paso se hizo manualmente con la misma pulidora que antes, teniendotan cu
gue,para pasar de un paso al otro, la muestra debia ser plana y todas las rayas en el mistodseati

el acabado déa superficielas muestras fueron puestas en una pulidora automatica con vibraciones (aqui
con una amplitud de un 60 %), para quitardiiBnas rayas y las inclusiones presentes a la superficie. Se
anadio un liquido de particulag dilice coloidal de 0,045 um para pulina muestra seulio durante 2

horas y la otra, 4 hora&ste protocolo es sintetizado en la tabla siguiente (3).
Tabla3: Protocolo seguido para la etapa de pulido

Primera Segunda Tercera Cuarta
Pafio Grid SiC 360 (P600)| Grid SiC 600 (P2000) 6 um
Tiempo (min) 15 45 60 120
Fluido refrigerante Agua Agua Pasta de diamante Solucién de silice coloidal
|:| Pulidora manual | | Pulidora con vibraciones
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Al final, el acabado resulta excelente, con un aspecto espejo sin ningunas rayas, como se @ede obs
en la ilustracién 11 (c), gracias a un microscopio optico OLYMPUS BX53M. Al contrario, se puede ver
algunos poros en la ilustracion 11 (d), defectos que se encuentran en los bordes de la muestra.

llustracionl1: Fotos realizadas con un microscopio 6pt{e) y (b) antes del pulida) Aumento de§ (b) Aumento de 20
(c) y (d) después del pulido (c) Aumento de 5x; (d) Aumento de 10x.

Sin embargo, en algusartes de la muestra se podiaobservar puntoson el microscopio 6ptico
imagen a de la ilustraci6t2, supuestamenteinclusiones.Gracias almicroscopio 6ptico coifocal
Olympus LEXEe ha podido determinar que estos puntos no son inclusiones sino defectos debidos a la
impresion que se pueden analizar gracias a la composicion quimica de la m&estiaserve el resultado
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obtenidocon el microscopio cefocal ené imagen (b) de la ilustracidr2. Al final se puede concluir que
la superficie quede perfectamente clara para segyir@yecto, haciendo ensayos de caracterizacion.

Data name : Autosave 178.0ls
Comment  :

200 pm 40 um

llustracionl2: Fotos con (a) Microscopio 6ptisg (b) Microscopio éptico con fodat

3.3. Métodos de caracterizacion

3.3.1. El microscopio 6ptico y cefocal

La microscopia 6ptaes una de lagcnicasde caracterizaciomas sencillas para analizar una muestra en
superficie. Ademas, no se necesita una preparacion de las muestras a analizéicasgemontrario de
otras técnicasnascomplejas tales como el MEB o las pruebas de +dameza.

El microscopio Optico consiste en un sistema 6ptico con lentes que permite obtener una imagen
aumentada del objeto observado. La pieza a analizar se pone debajo del oBjesitem la luz blancgala

luz polarizada en cuanto al modo de observacion. Con la luz blanca solo se puede ver la superficie de la
muestra mientras que la luz polarizada permite ver la orientacién de los granos. Existen dos modos cuando

se suele utilizar el microscopio 6pti®f Y2 R2 NBFf SEAsy & St Y2R2 (NI ya
utilizado durante este proyecto, un espejo envia la fuente de luz en la superficie de la muestra, la cual se
reflexiona y se manda al observador. En este caso, la fuente de luz se gtaigno lado que el ojo del

utilizador. En este contexto, la muestra esta opaca, lo que quiere decir questdblbqueada y no pasa.

Al contrario, cuando la muestra es transparente, la luz puede pasar en el material y se reflexiona en otro
espejoai Sa RS @2t GSNI It (2L RS I YapPamssr v Saidz 021
Ademas, este microscopio éstonectado a un ordenador, lo que delasibilidadobservar la muestra en

tiempo real, sacar fotos y analizarlas.

En cuanto al microscopio cdéocal, que también fue utilizado, es posible obtener mejores imagenes, en
cuanto a la resolucigrhasta 400; 600 nm de profundidady el contraste Paa comparar estas dos
técnicas, con un microscopio optico clasico, si un objeto es grueso, solo una parte de la imagen podra ser
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nitida, se sitla en el plan focal. Los planes focales situados arriba o bajo este plan focal devuelven laimagen
borrosa. Graeis al microscopio con focal, los planes superiores e inferiores son eliminados, asi solo se ve
el plan focalTambién se puedeconseguir imagenes en 3D muy nitidas un coAocal gracias a un

laser que va analizar la muestra en cada puateando imagenes en secciones transverqales

3.3.2. Microscodade Fuerza AtomicéAFM)

Este método de caracterizacion es téenica para tener imagenes 3D de la superficie. También permite
medidas superficiales (de rugosidad, vi§&cb | 8 G A OA RIF RX0 & LISNXYAGS NBFf AT I}
un andlisis superfidig20] [21]. Para tener las imagenes topograficas, se realizan interacciones entre una

punta aguda y la superficie de la muestra. La punta estd montada en ungoalienza sobre la cual llega

un laser. Esta micrpalanca reflecta la degacion del laser cuando la punta se mueve. Estas reflexiones

se transmiten a un software que va transformarlas en una imagéa@D

Hay diferentes mooks de uso; los mas conocidos son las siguientes: el modo contacto, el modo no contacto
y el modo intermitente, resumidos en la talaiguiente[20]:

Tabla4: Diferentes modos de la técnica AR2Q]

Principales modos de operacion

La fuerza entre punta y muestra no varia en el analisis, durante el
cual, la punta esta en constante contacto con la muestra. Se
Contacto
obtienen datos topograficos, fuerza de friccion, fuerza magnética,

elc.

La punta es levemente distanciada de la muestra, mientras la
No contacto micropalanca oscila, por lo que la interaccion entre punta-muestra

varia.

La micropalanca oscila durante el analisis, obteniendo imagenes
Intermitente topograficas gracias a las diferencias en amplitud o fase de la

vibracion.

9EAAGSY GlFYOASY 2(iNR& Y2R2a 02Y2 Scéompodiciorvdnte2 & ¢! t
varios materiales y uno otro para medir fuerzas eléctricas y magnéticas.

Una ventaja de esta técnica es que no necesita ningun tipo de tratamiento ni siquiera hacer vacio antes
de poder medif21].

3.3.3. MicroscopaElectroniade Barrido (MEB o SEM)

Es una técnica de analisis superficial que permite obtef@maciones sobre la morfologia, la topografia
tal como la composicion de la muestra observig®]. Por ejemplo, se puede observar la reparticién de
fases en la superficie. Es un ensayo considerado como no destructivo.

La principal caracteristica de esta técnica es que no se realiza mediante un haz luz como otros
microscopios tradicionalesm& mediante un haz de electrones. Es decir que un haz de electrones
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primarios es enviado sobre la muestra a través de un filamento de wolframio (presente en la columna del
MEB)[18]. Este haz forma un barrido sobre la muestra y los electrones interactian con la muestra,
provocando sefiales recorridas por detectores tipo: electrones segundarios y electrones retrodispersados.
Los electrones secundarios son emitidos por la muestra y son los que permiten obtener las imagenes 3D
de alta resolucion (hasta 10%). Tienen una energia muy baja, inferior a 50 eV y ademéas poseen una
profundidad méaxima de 30 nm porque provienen de los primeros nandmetros de la superficie de la
muestra. Al contrario, los electrones retrodispersados, que pueden tener hasta una prefilinaickima

de 500 nm, son algunos electrones primarios que son reflejados y dispersados después de haber
interactuado con la muestif@2] [18]. La intensidad de emisién de estos electrones depende del nimero
atomico de medio (Z) de los &tomos de la muesit@zanto nas pesadoseran losatomos mayor sera la
cantidad de electrones retdispersados. Con estos atom@e encuentran imagenes planas con una
composicion y una topografia de la superficie BEI (es decir, Backscattered Electron Image). También se
puede recibir otras sefiales como una absorcion de electrones en la muestra o emision de FHayos X.

que tener ercuenta que todas las sefiales mencionad@sarriba son relacionadas entsdy dependen

RS 1 G2LR23INFFNF GFf O2[2Aa SadlR2 ljdNYAO2 RS fI Y

Al final del ensayo, se obtiene una imagen en nivel de grisgay oatiz de gris corresponde a una
intensidad diferente de los electronfk3].

Hay que tener cuidado y sistematicamente hacer un vacio anteslaarugl MEB porqusi nq puede
pasar que los electrones primarios chocan con moléculas de aire y se ven absgthiohien para evitar
la oxidacion del filamentf22][18].

El MEB posee numerosas ventajas y la principal es de tener una gran profundidad de campo, lo que da a
las imagenes una apariencia 3D. Ademas, permite producir imagenes de alta resaomdicho antes.

Sin embargo, tiene desventajas como la obligacién de tener una muestra conductora y libre de humedad.
Por otra parte, con el MEB no se puede observar la estructura interna, por eso se nece$d]TEM

Cuando esta técnica se usa para materiales metalicos, es posible distinguir diferentes fases cristalinas, el
tamafio de grano yambién micro fisuraciof23].

3.3.4. EBSD (Electron Backscatter Diffraction)

Esta técnica, también llamada difraccién de electrones retrodispersados en castellano, o bien EBSP
(Electron Backscattering Patterns), permite principalmente poder analizar varios tipos de parametros de
cristalografia tales como las direcciones cristalficgia preferencial de cada grano, los indices de Miller
para asi definir la estructura cristalografica del matdrial! R Ss¥ puéde recoger informaciones sobre

el tamafio promedio tal como la distribucién de orientacién de los granos hasta una resolucién de 50 nm.
Este ensayo se puede realizar en areas desde algunas micras hasta algunos njiliié2rs
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El detector EBSO{pantalla de fosforoke sitla al interior de un microscopio MEB y puede detectar y
analizar los electrones retrodispersados. La muestra se pone démteocamara del MEB y esta inclinada
hacia 70675° del haz de electrones incidentenfrente del detector EBSRomo se puedeer en la
ilustracién B, para poder disminuir el recorrido de los electrones tal como la fraccion de electrones
absorbidos pord muestra. Estos dos factores permiten facilitar la difraccidén de los electrones, que ocurre
cuando impactan la superficie del material y por eso interactan con atomos ubicados en planos atémicos
favorecidos por la ley de Bragg. Asi, los electrones sdifi@tcion y devienen retrodispersaddsstos
ultimos forman dos conade difracciérgue contienen las diferentes informaciones sobre la orientacion
cristalografica de los granos. Este fendmeno se detecta gracias a la cas@eangalizain diagramale
Kikuchidonde se encuentran las lineas o bandas de Kikuchi (de alta intendiatad)das por la difraccion

de los electroned_as lineas de Kikuchi se pueden ver también en la ilustra8jolire la pantalla de
fosforo. Cada bandéinea representa unplano cristalogréfico y la distancia entre cada banda permite
obtener la orientacion cristalina del grafi8] [24].

@
Electron gun

Diffraction
cones
CCD camera +lenses  Phosphor screen  Specimen

llustracionl3: Principe de la técnica EBRB]

Para este proyecto, la técnica EBSD fue usatiee todopara poderobserva la microestructura tipo
WOK S & adetermihaReDtamario de los granos de la muestra y ademés poderfijarse en las
diferentes fases del material.

3.3.5. Nanoindentacion (nanedureza)

El ensayo de nandureza o de nanindentacion, como su nombre lo iied, permite obtener medidas de

dureza (H), pero también el médulo de Young (E), tenacidad a fracttas datos[26]. Estos datos se

deducen a partir de la curva de carga aplicada (P) vs la profundidad de penetratgéplazamientp

2 0 U Sy AaRAIG dibgcidn lde esta curva resulta del proceso de indentacion de un penetrador
puntiagudo o esféricf27]. Durante ete proyecto se usard un penetrador de Berkovich (constituido de 3

lados formando una piramidel.a particularidad de este ensayo en comparacion con un ensayo de dureza

Wy 2NXIfQr S&a fF RAFSNBYOAF RS G YI.T8neReenshyo seK dzS €t f |
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obtiene una huella realmente mucho mas pequefia que para un ensayo de didernaas, las medidas
son hechas automaticamente y se eligen varios parametros tales como la punta usada, la carga aplicada y
el desplazamiento al interior da muestra.

El ensayo consiste en presionar el indentador sobre la muestra y registrar la carga y los desplazamientos
durante la carga y la descard6]. Aplicando la técnica de Oliver y Pharr se obtienegtdfico
representando carga y descarga. Si estas dn&s son superpuestas, se puede concluir gue el material
analizado es elastico o si no lo son, sera definido como elastopl@&]co

Antes de realizar el ensayo, se debe hacer una calibracién, es decir encontrar el area de contacto
proyectadoverdadero para hacer las huellas. Esto depende del desplazamiento y también de la punta que
se desgata con el tiemga7].

Gracias a este tipo de ensayo, se pueden obtener valores de durezadd#orelastico y también la
stiffness(que corresponde & pendiente) En este caso, la durezss el pardmetro que permite cuantificar
el efecto de la deformacién plasticardate el contacto entre la muestra y la punta de la maqi@7
Ademas, se define como la habilidad de un matea resistir a la penetracion o abrasion de otros
materialeg[29]. Se mie de la manera siguiente:

QO EXpA QD QLD
U QB Qa@aas Qi &dad

Ecuacion 1Formulade Oliver y Phague permite obtener valores de dureZas]

En elprimer ensayo, se hard una matriz de 5 x 5 indentaciones, es decir 25 huellas residuales a una
profundidad de 2000 nm, cada una separadaiipm.

Para el segundensayo realizado, se hicieron 144 indentaciones, una matriz2de 12 con una
profundidad @ penetracion d200 nm, cada indenta@n separada por 10 pm.

3.3.6. Nano-scratch

El nanescratch también llamado NST, es w@nsayo pernie caracterizar propiedades mecanicas
superficiales de peliculas delgadas/recubrimientos mayormente, tal como: pérdida decadh o
resistencia al rayad@0]. Se utiliza esta técnica para tener informaciones sobre modos de deformacion y
de fractura que nason posibles estudiar con métodos estandares de indentd@bh Este ensayo
corresponde a un ensayo de desgaste por abrasion, con un desplazamiento de material a lo largo de la
prueba.

Para simplificar, se realiza gracias a la aplicacion, de manera controlada, de una carga (yeadscida
de 10uN hasta N) a través de una puntgue se puede comportar como el cantiléver del ABMnismo
tiempo se mide la fuerza requerida para desplazar la extremidad de la punta a través de la {2@gstra
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[31]. Realmente, el ensayo se divide en tres esrtla primera para medir la superficie aplicando una
presidbn minima para que la superficie no se dafe. La segunda parte es el test scratch realizado con las
condiciones predefinidas de fuetaana fuerza crecientda velocidad y la profundidad de la panEsta

etapa se ve en lailustracidd, describiendo también resultados obtenidos en funcion de la carga aplicada
(constante, progresiva o gradual). El Gltimo paso que se realiza es un escaner con fin de medir la topografia
de la parte de la muestra dadia, con la presiéon mininja9].

a) diamond
e :
Applied load
bond Ry p;j):v
D

Tangential Force 1

Indenter

Displacement

Reciprocating

cmmeranne | ——mmmEey |

Constat Load Progressive Load Incramental Load

llustracionl4: Diferentes tipos de punta y de cargas aplicadas [24]

En el ensayo realizado con una de las muest@scada en un soportéentro de la maquingse hara tres
rayas, cada una separada por 250 um, aplicando una gagamentalque va de 0 a 500 miX una
longitud del scratch de launta de Berkovich (tres lada#® 500uma uravelocidad de 10 um/de manera
lineal La maquina con la cual se realiza el ensayo, Nano Ind&fRede MTS, debe ser aislada
acusticamente y de las vibraciones del entorno.

Con la misma dguina usada para los ensayos de naomtch, se realizaran pruebas de desgaste,
también llamadavear. Tres ensayos seran hechos, aplicando una fuerza de 20 rahtaluarios ciclos
(1, 5y 10) sobre w@rlongitud de 100 pm.
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4. wS & dzZf (R-AR20dzE8A 5 v
4.1. Caracteristicas macrogréficas

Graciasa la ilustracién siguient&5, se ha podido hacer un analisis global de la muestra y por eso definir
la anchura de lapasadas realizadas durante el proceso de fabricacién de Il Muestra de titanio
siendo demasiado grande, no fue posible medir la altura de una paSadambargo, gracias a los datos
del articulo [3], se sabe que la altura de una pasada es de 50 ppartesiguientesolo se concentrar

en la anchura de una pasada de SLM.

llustracionl5: Anchura de una pasada realizada durante el proceso de SLM

Como se puede ver en la ilustracith) la anchura de la pasada ha podido ser medida gracias a la leyenda.
En efecto, gracias a esta, se mide que la anchura dpasala es de aproximadamente 500, @unque

con medidas seguramente mas precisas hechas en el art[8lilce mide una anchurade
aproximadamente 360 pum.

4.2. Caracteristicas micrograficas

4.2.1. Microestructurachessboard

Para poder observar la microestructura de la muestra de@AFV, no ha sido necesario atacarla
guimicamente como en los afios pasados del proy§thshSin embargose ha necesitado usar la camara
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SEM del EBSD para poder observéahtala ilustracion6, se ullizé una baja magnificaciqonon elSEM)

Con esta, es posible distingalmpattern\®®hessboar@destacando por las lineas de puntmsge También

se pueden observaun poco la presencia de dos fagemas CMZ y FMZSe puede ver mejor la
microestructura especial en la ilustracion Ademasgen estase pueden observar pequefios defectos en
la superficie, al interior dééhessboar@seguramente debidos a la forma de impresion de la muestra con
SLM.

llustracionl7: Microestructura de la muestreon baja magnificacion (100x) con el SEM
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Pero para poder distinguias zonas CMZ y FM@n mas precision, se utiliza FEG (field emision gun), que
permite observar la muestra con una magnificacdncho mas grande en comparacién con el SEM
(magnificacién x1500).0P eso se ven mas claras las dos microestructuras, con agujas muy finas, que
corresponden a la FMZ y otras mucho mas gruesas que corresponden a la fase CMZ. Este resultado se ve
en la ilustraciorns.

llustracionl8: Microestructuras (FMZ, CMZ) observadaskie6

4.2.2. Caracterizadn microestructurat EBSD

El objetivo de usar esta técnica era poder observir siicroestructura tipdehessboartse véa como
estadescrita en el articulf8], mirando un area de la muestra de 500 x 500 um, ya que cada cuadrado del
chessboard mide aproximadamentg0lx 50 nm.

Se hicieron diferentes ensayos con diversas resoluciones para obtener la mejor calidad y precision de la
imagen posible. Se us6 un step size de 1 um, es decir que, enixel@phay 1 um, sabiendo que la
resolucion de la imagen aumenta con la diminudiié@h step size y un voltaje de electrones de 15kV.
Después de haber obtenido una imagen, se realiza su tratamiento en un software llamado Flamenco, que
permite poder ver la imagen tal como en la ilustraci®n
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Como se puede ver en la imagdf siguiente, 8 encuentra la microestructura requerida, tipo
Whesshoar@ es decir en forma de tablero de ajedrez. La segunda parte de la imagen representa las
RATFSNByiGSa RANBOOA2YySa ONARaiGlIf23INY FAOLA LRaAof Sa
del ¥hessboar@® hay un color dominante, lo que indica una direccion cristalogréfica preferente. Por
ejemplo, para algunos cuadrados, la direccion preferente se sitia entre (001) y (120), de color violeta en

la imagen. Para otros, la direccion preferente sgaséntre (010) y (001), con un color amasilierde.

Gracias a un fichero Excel, incluyendo varios datos recuperados de cada ensayo, se establecié que el
tamafio medio de un granes de aproximadamente 4 umy la media del area de un grano es de 17,7 pumz2.
No se puede decir si estos resultadasron obtenidos a partir de las agujas los granos -previos no

es posible de determinarlo

Gracias al software Imagese han podido medir varios angulos de los cuadrados que componen el
Whessboarfly despuésie haber hecho una media, se encuentra que el promedio del &ngulo entre dos
lados de un cuadrado es de aproximadamente 88,5°. En cuanto a las medidas de uro¢utdaaes

de haber tomado varias medidas de los lados de los cuadrados, se hizo un promedio y se encuentra que
un cuadrado mide aproximadamente 142 x 147, gontra un valor de aproximadamente 180 x 180 pm

en el articuld3].

010

llustracionl9: Microestructura tipo chessboard obtenida con el EBSD

En la segunda imagen de EBSD se ve la representacion de las fases cristalograficds k& flastracion

20. En el caso del titanio, existen dos fases cristalograficas, HCP o BCC. Segun la @stsacitota
claramente que mas de la mitad del area observada estd compuesta de la fase hexagonal (63,1%) y la fase
cubica ocupa menos de u¥s (0,0144 %). El porcentaje que se queda sin fase corresponde a zonas que
no fueron indexadas por el software.
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150 pm
I

llustracion20: Representacion de las fases de la aleacion de titanio

Durante el segundo ensayo con el EBSD, se hizo un mapping de la misma manera que la primera vez, pero
esta vez, el mapping estaba centrado en la matriz de indentaciones de 12xpli@adas en el informe
ulteriormente. El objetivo de este ensayo es podeterminar si las propiedades de la muestra déAkH

4V son del mismo orden, es decir qglenaterial sefa isotropico, o al contrario anisotropico y que las
propiedades variarian significativamente en funcion del lugar donde se hace un ensayo. Regaicons

esta etapa, se realizam diferentes tipos de mapping: uno de la matriz entera, otra de solamente una
parte de la matriz, lo que sera mas preciso. Se utilizaran tres step sizes diferentes: 1 um; 0,5 umy 0,15 pm,
este Ultimo tendra mejor resoluciérug los demas. En la ilustraci@h, se puede ver la microestructura
GNLAOI RS fI YdzSaidN} sz Iddddsshsaa OR2 vyt I f FIOBNHNROX & & @i
hechas durante la segunda prueba de namaentacon. Ademas, se distingue clanante por un lado la

CMZ y la FMZ por otro lado.
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llustracion21: Microestructura de la muestra, junta con la matriz 12 x 12 de indentaciones

Gracias a la proxima ilustracig®, se podra determinar si la muestra tiene un g@mriamiento isotropico

0 anisotropico. Para hacerlo, se tomaran las medidas de dureza, por un ladogghde elastico por otro

lado, de cada indentadin. Luego, se hara un promedio de todos los valores encontrados en un cuadrado
del€hessboar@Al final, si todos los promedios de todos los cuadrados son aproximadamente iguales, se
podra concluir que la aleacién de titanio estudiada es isotrdpica.
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llustracién22: Mapping de las nanindentaciones con el EBSD

Graias al mapping de lailustracig®> &S O2y aA3ddzis WNBO2NIFND fF AYIlF 3
YK S & a.aCada tduBdeado tiene un nimero, como lo demuestra la ilustra8ion
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llustracion23: Mapping de la matrizAx 12, con los cuadrados numerados

Con esto, se ha podido hacer un promedio de todos los valores de dureagdwonelastico de las
indentaciones encontradas dentro de cada cuadrado y compararlo. Los resultados se encuentran en la

tabla5 siguiente
Tala 5: Promedio de las indentaciones dentro de un cuadrado de chessboard

CUADRADQDUREZA (GPa) |[MODULO (GPa)
1 4,72 136
2 4,61 137
3 4,54 138
4 4,77 138
5 4,68 137
6 4,86 137
7 4,81 138
8 4,88 137
9 4,55 138

En primer lugar, hay que notar que los resultados presentados en la tabla son promedios con una
desviacion de: 0,2 GPa para los valores de dureza 'y de + 1 GPa para los valodutte etéstico. i
embargo, en los resultados presentados mas arribagmuedan realmente tomar en cuenta los valores
dentro de los cuadrados 2, 4, 6 y 8, porque teniendo pocas indentaciones, los resultados no son muy
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representativos Por eso, para analizar estos datos, se tomaran en cuenta solo los resultados obtenidos
dentro de los cuadrados 1, 3, 5, 7 y 9. Gracias a la ilustradiése puede visualizar de manera mas
representativa los resultados a analizar.
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llustracion24: Visualizacion de los resultados

En cuanto a los valores deddulo elastico, son bastante parecidos entre los cinco cuadrados elegidos,
aproximadamente 137 GPa, con una muy pequefia desviaciti dePa. Por eso, se puede deduerir
cuanto a los valoede mbdulo, quela aleacion T6AHYV tiene las mismas caractitas a lo largo de la
muestra.

Para el tema de la dureza, aunque los valores varian un poco de una cuadrado al otro, se encuentran en
el mismo rango, es decir de 4,65 GFrl GPa.

En conclusion, gracias a este ensayo y con los valores obtenidoseda gunddulo elastico, se ha
demostrado que el comportamiento general de la aleacién de titanio es isotrépico dentro de la muestra
probando que la microestructura tipg O K S & AdividaleM®ECMZ y FMZ no desempefia un papel sobre
estaspropiedades de la muestr&in embargo, este ensayo sedsolo en una pequefa parte de la
muestra 1000 x 1000 pixeles, que aqui corresponden aproximadamente a 150 x 158rarmoffirmar

los resultados de este ensaysobre todo confirmar que los vaés de dureza son isotropicos a lo largo

UNIVERSITAT POLITECNICA DE CATALUNYA
BARCELONATECH
Escola d’Enginyeria de Barcelona Est

35



Memoria

de la muestra, se envid la otra muestra a Suiza para realizar el mismo tipo de ensayo sobre una superficie
mas grande.

4.3. Propiedades mecanicas

4.3.1. Ensayos de nandureza

4.3.1.1. Matriz de 5 x 5 huellas

Los primeros ensayale durezaque se hicieron eran para comprol&restadosuperfical de la muestra
después del pulido y ver si tenia un buen acabado. $e&sdemostraria por medidas de dureza uniformes
seacual sea la indentaf realizada. Se reali una matriz de %5 indertacionesa una profundidad de
2000 nm es decir con 25 medidas al findlstradomasabajo(ilustracion 5):

gl

llustracion25: Matriz de naneindentacion 5 x 5 con camara del SEM

Para cada ensayo se obieron valores que fueron trataaB L2 NJ dzy &a2F G461 NB W! yI f
realizar un promedio de todos los valores obtenidos. En dficgrde la ilustracion & siguiente se
encuentran los resultados.
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llustracion26: Giafico mostrando la evolucion de la dureza en la muestréuncion del desplazamiensolasuperficie

Como se puede observan el géfico mas arribano hay que tener en cuenta la primgrarte de la curva
porgue los valores no sqrecisosy cambiansignificativamente para cada ensayo de nalineza.Sin
embargo,a partir de 500 nm de desplazamientos valores de durezempiezan aestabilizase, lo que
permite decir que el acabado del pulido de la muestra estaba muy bien H#&ghtor de dureza promedio
obtenido es deaproximadamentet,27+0,11GPa.

Asj con estos resultados se pueden seguir haciendo medidas deduaema a partir de 500 nm, para ver
diferenciadde propiedades a lo largo de la muestra.

Durante estos primeros ensayos, @atuvo tambiénotro gréafico caracterizando la muestra de titanio
sobrela evolucion de la carga aplicada en la muestra en funcion del desplazamiento (ilusraciém

este grafico, es posible ver, gracias a la carga aplicada en funcién del desplazamiento a la sigerficie,
deformaciénplastica llamada F, y la deformacidrelastica llamada A generadas.

Se nota que la deformacion plastica ocupa una parte mucimportarie del gafico que la elastica
mostrando que la aleacion de titanio estudigmzsee un comportamientmas plastio que elastio para

este ensayo. La parte elasticarresponde a la parte recuperada durante la descabgahecho, si las
curvas de carga y descarga fueran superpuestas, el material tendria un comportamiento totalmente
elastico. Al contrario, si, como en este cagmse superponen, significa que la @iéa de titanio tiene un
comportamiento elastoplastico
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Evolucién de la carga aplicada en la muestra en funcién del
desplazamiento
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llustracion27: Grafico mostrando las deformaciones pléstica y elastica generadas durante el ensayo ekireze

4.3.1.2. Matriz de 12 x 12 huellas

Para el segundo ensayo se hice una matritadel2, es decir 144nhdentacionesa una profundidad de
200nm, con10 um de separaciomntre cada huellaSe hizo las indentacione200 nm de profundidad

por qué el objetivo era intentar que las huellas se quedan dentro de la FMZ, pero el problema es que es
demasiado estrech&e pueden ver estas huellas en la ilustra2iomada con la camara SEM del EBSD.
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llustracion28: Matriz de indentaciones (12x12) cefSEM, 500x
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En cuanto a los resultados obtenidos para los valores de dureza ypaidonse hicieron promedios,

IANI OALA |f a2FaGél NB Wl ylLfeadas

2 0 (oShyinaSdgviagon @ £ 2 NJ

estandar de 0,25)or la dureza de la muestra y de 137 @Reviacion estandar de 8 cuanto al rddulo
elastico.Estos valores son mas 0 menos cerca de los obtenidos en la primera matriz de indentaciones de

5 x 5. Con esto, se puede cetojrar que el material, la aleacion@Ar4V, hecho con SLM, es isotropico.

Esta higtesisconfirma lo que ya fuecho graciasl mappinghecho con el EBSi2ro que todavia tiene

gue ser confirmado en la prueba siguiente de indentaciones masiva.

4.3.1.3. Matriz de 1 millébn de indentaciones

La otra muestra de -BAHYV, en la que no sedieronlos previosensayos de nanmmdentacbn, nane
scratch y desgastégue siguen)se envidé a Suizan el laboratorio ETH de Zuripara hacer nuevas

pruebagelativasala isotropia o anisotropia global del materiaé realicenensayo denanoindentactn

masiva con la dguina INANO En este Ultimo ensayeasiun millén de indentaciones fueron hechas

sobre una superficie de 1mm2, a una profundidad de 200 nm ymaiwlistancia de 5 um entre cada una.

Los resultadofinalesse pueden observar en las ilustracio@8s/ 30, en cuanto a la dureza y al médulo

elastico.

Dureza

Intervalo de dureza (GPa)

llustracion29: Distribucion de los valores de dureza obtenidos
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llustracién30: Distribucion de los valores de modulo elastico obtenidos

En los gréficos &s arriba, se observa que para los dos pardmefthseza y mdulo elastico),la
distribucién de los valores es monomodal y parece seguir una curva de Gauss. Esto se confirmé con el

andlisis de los datos con el software Origin, donde los resultados se encuentran abajo en las ilustraciones
31y 32 Aparece una distribucion tipo Gaauy lomasimportante es que la distribucion, cual sea el
parametro estudiado es monomodal unimoda), esto significa que la muestra es isotrépica. Al contrario,

si la distribucion hubiera sido bimodal, esto significaria que el material no es isotfGpémas a esta

informacién ademas de los resultados obtenidos con el mapping de EBSD, se puede concluir que la

aleacion de ™AV es realmente isotrépica.
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llustracion31: Distribucion de los valores de dureza obtenidos

—— Mddulo elastico

0.10 1

0,08 1

0.06 1

Density

0,04 +

0,02 1

60 80 100 1 140 60
Médulo elastico (GPa)

llustracién32: Distribucion de los valores de modulo elastico obtenidos
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En la imageB3, se ilustran los resultados comentados antes de mam&srepresentativa.
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llustracion33: Resultados de la naAndentacon masiva

Los valorepromediosde dureza y de ddulo elastico son los siguienteg14 GPgcon una pequefia
desviacionperono es conocidag@n cuanto a la dureza 'y 136 GPan una pequefia demcion, tampoco
es conocidapara elmédulo elastico.Si se recuerda los valores de durezadguto después del ensayo
de naneindentactn (con la matriz 12 x 12), se obtuyn valor de 4,6 0,25GPa para la dureza y 187
3 GPa para el méduldestos regltados se acercan a los de la nandentacbn masiva, pero se debe
asumir que el equipo utilizado en Suiza esnwicho mas preciso, permitiendo obtener valores mas
cercanos de los verdaderos valores.

Todos estos resultados obtenidos gracias a esta jrdetnuestran que el material estudiaddesde el
principio del TFM es isotropico, y por eso que la microestruciaK S a &no @terfiédR Qon las
propiedades intrinsecas del material.

4.3.2. Ensayos de nanscratch (ensayo de rayado)

Después de habérecho los diferentes ensayos de dureza, se realizaron ensayos degrateh, también
llamado ensayos de rayaddrayasde 500 pm de longitudgon unacarga aplicada d@00 mNy cada una
separada por 250 ppton una velocidad de 10 pmfigseron hechas& puedeencontraralgunas partes
de ellas en la ilustracid®4 y una raya entera en la ilustraci@d. En bs anews, seencontrarauna raya
entera de mayor tamafio para poder distinguir mejor todos los detalles que muestra.

Se nota que, en cada una de la®$ siguientes, a veces se encuentran lineas en el borde de las rayas.
Estas lineas corresponderbandas de deslizamientmiciadas a partir de una cierta cargademas, se
observa que a lo largo de la ragarca de su términoaparece urpequefioapilaniento, debido a la
acumulacion de dislocaciones apareciendo por la presion aplicada durante el éasaglanétodo de
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Oliver y Pharr, se explica que cuando la ecuacion 2 se demuestra verdadera, significa que un apilamiento
del material puede ocurrir. Sigiica que haya ido una sobreestimacién deea de contacto durante el
ensayo.

Ecuacioér: Formula para saber si hay un apilamiento

h: corresponde al valor & profundo de penetracion del indentaddmyax correspondeal valor de
penetracion cuando la carga aplicada es maxima.

llustracion35: Vista global de una raya obtenida con naswwatch(1500x)

En cuanto a los graficos obtenidos, snAs o menogarecidos,asique solo se estudiaruno en este
informe, los demas se encontraran en los anes$espuede observar el resultado obtenido para una raya
en la ilustraciorge:
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llustracion36: Resultado de una prueba de nascratch en la muestra de-BAHV

En el géfico més arriba se puede encontraes curvas. La primma (cuadrado amarillo) representa la parte
prescan del ensayo, es decir que se aplica una fuerza minima para medir la superficie antes de empezar el
ensayo sin dafar la muestra. La segunda curva (cuadrado rojo) corresponde a la accién de rayar Ja muestra
el scratch va hasta 600 um, pero solo empieza a partir de 100 um, por eso mide 5@Qjftimalcurva
(cuadrado verde) correspondeunescanerde lasuperficiedafiada siguiendoaplicandouna pequefia

fuerza en la muestra.

Lo interesante de juntar estas tres curvas es que permite ver la posible recuperacién elastica de la muestra
mientras el ensayo y ademas la deformacion plastica resultantmideloensayo. Es gracias allima

etapa del proces@acurvanimero 3)que € puede recuperar estas informaciones, porque se encuentra
entre la primera etapa y la segunda del ensayo. Si la curva tres hubiesagatpuestacon la curva del
prescan, la recuperacion elastica hubiera sido total. Al contrario, si la curva tresahsid@®superpuesta

con la curva representando el scratch, solo hubiera tenido deformacion plastica sin recuperacion elastica.

Lo que se ve claramente en estéfio y que se confirma en loe las otras rayass que la recuperacion
elastica es muchméasimportante que la deformacion plasticAdemas, gracias a las imagenes de las
rayas se nota que el mecanismo de deformacion consiste en la apateiiendasde deslizamiento
ademas daun apilamiento a lo largo de las rayas. dodetectaningunatransfarmacionde faseu otro
elemento durante la deformacion de la muestra con el ensayo de-senadch Esto, ademas de laimagen
entera del ensayo de nargrratch, demuestra que la muestra es homogénea porque en la imagen se ve
gue la raya es lineal y contiauSi el material no fuera homogéneo, la punta haciendo la raya saltaria por
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4.3.3. Ensayos de desgaste (wear)

Cm el mismo equipaisad para hacer los ensayos de nandentactn y nanescratch,otras pruebas,

tres ensayos de desgaste, fueron hechas sobre la aleacion de tEamtéensayo corresponde a uno
ensayo de desgaste por fatiga, donde las capas superficiales del material son sometidas a tensiones
mecanicas repetidas donde pueden aparegrégtas.

Una prueba consistia en aplicar una fuerza de 20 mN durante el equivalente de 1 ciclo con una longitud
de 100 uma una velocidad de 10 punmv/d.as otras pruebas se hicieron durante 5 y 10 ci@oslas
ilustraciones siguientes se pueden ver, por un lado, algunas partes de los ensayos de desgaste en la
ilustracion37, y en la ilustracio8, ensays de desgaste entem

llustracion37: Diferentes vistas de algunaantes de las rayadebidas al desgaste
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>

llustracion38: Vista global de ray@hechagracias a ua prueba de desgastda) 1 ciclo; (b) 5 ciclos; (c) 10 ci¢BE&00x)

Gracias a laBnagenes, se nota quauantos mas ciclose hacen sobre la muestra, mas amplia sera la
seccioén de la raya hecha, gacer idas y vueltas para realizar los ciclos. Ademas, se ve que el apilamiento
aumenta con la anchura de la raymra un ciclo, el apilasmto y desplazamiento daaterial seproduce

al final de la raya. Y cuantodsaumentael nimerode ciclosmasel apilamientosera importante y se

hara después de la raya y el desplazamiento de material se hara por azarcpsgaraen varias partes

de la raya.

En efecto, cuando se miran los datle Excella deformacion por desgaste aumenta con los ciclos. Para

1 ciclo, la deformacién méaxima ee 51,1 um3egun Excepara 5 ciclos, es de 72,2 um?2 y para 10 ciclos,

se queda casi igual con 71,2 pEkmismo fendmeno ocurre para la profundidad de desplazamiento: para

1 ciclo la profundidad alcanza como maximo 661 nm; para 5 ciclos, 736 nenipzelos la punta puede
penetrar hasta 845 nm de profundidadidemas, se ve muy bien en el ensayo de 10 ciclos, imagen (c), que
la raya no egyual en toda su longitudesto se podria explicar por culiel encuentro de un defecto, que
podriaserunai®f dzaAsy RSYUGUNR RS fI Sl OAsy zhessboxid A Sy
gue hagadificil el paso de la punta.

Igualmente que después de la prueba de nao@cth.en la cual la fuerza aplicada es gradsalye que

el mecanismo de defornt#n es lo mismo para este ensayo de desgaste por abrakidie la fuerza
aplicada es constant&s decir que se produce también un apilamiento del material, aunque no es del
mismo rango, es mucho mas importante para la prueba de desgasgaramente polas idas y vueltas
hechas durante el ensayddemas, por tener el mismo mecanismo de deformacion que el delnano
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scratch, se podran encontrar tambiéandas de deformaciéa lo largo de las rayas hechas en la prueba
de desgastesolo tendria que magnific la imagen en este mismo lugar.

43.4. AFM

El objetivo de usar la AFM como ensayo era caracterizar las huellas residuales hechas en las pruebas
anteriores de nandéndentacbn, para la matriz 5 x 5y la matriz 12 x 12, para observarlas y determinar los
mecanismos de deformacion tras los ensayos de fwthmeza. Esto también se hubiera podido hacer con

el MEB, pero el AFM es una técnica mas preGisacias a esta prueba se podsxt si los mecanismos de
deformaciones, ya que son idénticos para los ensayos desw@atch y desgaste, son los mismos cual sea

el ensayo realizado sobre la muestra déAk4V.

En la ilustracioB9, se ven las imagenéespograficagde una huella de ca matriz, de 25 x 25 pum con una
resolucion de 512 x 512 pixeles, antes de que sean analizadas con el software WSxM.

5 um 1,6 pm
I [ ]

llustracion39: Imagenes de la topografia de cada huella, (a) Huella de la matriz 5 x5; (b) Huella de la matriz 12 x 12

A partir del software WSxM, se ha paglifatar las imagenes mas arriba y obtener una imagen de fase
gue permite ver lasleformaciones que han ocutld en la muestra después del ensayo. Se obtuvo las
imagenes siguientes (ilustracid) después del tratamiento:
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llustracion40: Imagenes de fase después del tratamiento del software: (a) Huella de la matriz 5 x5; ébjiéllzethatriz
12 x12

Gracias a la ilustraci@t, se pueden observar los diferentes mecanismos de deformgaiéacurrieron

después de la aplicacion de la carga para hacer la huella danderdacon. Las marcas sefialadas por

las lineas rojas de la agen (a) corresponden a marcas de deformaciones, llamadas lineas de
deslizamiento. Se encuentran muchas lineas asi a lo largo de la indentacién. Ademas, las zonas encerradas
por las lineas verdes en cada imagen corresponden a zonas de apilamiento, regpeeiain las dos
imagenes bajo la indentari. Estas zonas hacen que la muestra ya no es completamente plana después

de los ensayos de naflureza, es mas alargadaos puntos encontrados en la imagen (b) corresponden

a residuos de las particulas siéiceusadas para la Ultima etapa de pulido.

Asi este ultimo ensayo para observar los mecanismos de deformacion de la muestra permite decir que
cual sea la prueba realizada en la superficie de la muestra, los mecanismos de deformaciéon no se
diferencian. Con esta informacion, se puede concluir quedeoestructura®hessboar@y la CMZ y FMZ,

no va afectar en absoluto los mecanismos de deformacion, probando que la muestra es homogénea.
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Ve

5. WSOA&AsY LINBAdzLIzS&a Gl NA |

Haciendo un proyecto como este, es importantede en cuenta todos los costes generados por el
material requeridg que sea las Amuinas usadas para la preparacion de las muestras y también su
caracterizaciono el material necesitad®@entro de la tabla 6 siguiente, se encuentran 3 partes: el coste
debido a las maquinas, el coste de los productos utilizados y la asistencia del personal.

Hay que tener en cuenta en este presupuesto gue faltan los costes debatpgmousad en Suiza en la
tabla porque no hay datos en cuantang@imerode horas utilizada y el coste por hora.

Tabla6: Resumen de los costes relacionados con las maquinas, el material y el personal

FACTOR CONCEPTO COSTE UNITARIGCANTIDAD TOTAL
Tronzadora Mp € KK 20 min p €
Lima 0€e KK 10 min nzpn
Embutidora Hne kK 30 min M €
Pulidora manual pekK 20h M NN
Pulidora automética HnekK 3h cn €
Pulidora automatica con vibracionges one kKK 6h MY N
Maquinas [Nano-scratch y nano-durémetro pnekK 24h M H A J
MEB/SEM one kKK 2h cn €
Microscopio éptico con focal HNneKK 3h cn €
EBSD nHeKK 25h M 1pJ
AFM OHe KK 2h cn e
Subcoste total maquinas H T gJ
Baquelita conductora dpnekl A 0,06kg pZnn
Papeles de desbaste H e K dz 6u MH €
Discos de pulido HNeKQdz 9u MY N
Material Lubricante MNEK][ 0,3L 0 €
Suspensiones de diamantes MNnNeK ]| 0,4L nn e
Suspensiones coloidal de alimina HME K [ 0,02L nNxXnH
Suspension coloidal de silice nneck]|[ 0,4L MC €
Subcoste total materiales HPpT
Estudiante de fin de grado M e KK 660h C Cnij
Personal Personal técnico pnekK 5h Hpn
Responsable del proyecto cne kK 25h M  HJ
Subcoste total personal y npJ
Coste total del proyecto MM 1 d
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6. ! Yyt ftAaAad RSt AYLI OU2 YSRAZ2IY

Entodo tipo de proyecto de investigacidn se debe tener en cueritapacto medioambiental del trabajo
efectuadq en cuanto a las emisiones y el consumo de produakispmoentodas las etapas deiclo de

vida de la muestrastudiada, dda extraccion delmaterial base pasando por su fabricaciohastasu
ultima fase de caracterizacignsu disposiciarCada etapa genera un consumo de recursos ademas de
residuos

La primera etapa, que consigta extraereltitanio, es lamascostosa y generalmente tpe solicita mas
energiay que emite grandes cantidades de CAdemasse debe preparar la aleacion de6RH4YV,
necesitando un horn@otente, emitiendo mucha energia. Para terminar esta etapa, hay que tener en
cuenta el transprte de la muestra, primero hasta el laboratorio dabricala aleacion, segundo hasta el
laboratorio de CIEFM@niversitat Policnica de Catalunyaporque duranteista se emita gases como
dioxido de carbono.

En cuanto a la fabricacién de las muestamalizar, no se debe olvidarconsuno de energia, agua y
también electricidadcuyo impacto es notabhl€adamaquinausadayasea la tronzadora, la embutidora

o la pulidora necesitan electricidaddemas, el consumo de agua es relativamente impaetantel caso

de la tronzadora y de la pulidora, donde el ageasa parao enfriar o lubricar la muestrdl final de su

uso, el agua puede ser contaminada por productos como lubricantes y pasta de diamante, pero también
por pequefiostrozos de metal o ddaquelita desgastado®or eso, es importante poder tratar estos
desechos para que no contaminen el medioambieHtgy que mantener el mismo razonamiento relativo

a la etapa la caracterizacion de la muestra.

Para terminar, en cuanto a la técnica uspdea obtener la muestra, es decir Sl9d puede notar que su
impacto ambiental es mergimportante queel de las técnicas convencionales para fabricar piezas de
metal. En efecto, con el uso de un laser se limita la necesidad de energia y menos residuttdus)
haciendo que el laser sea una solucion para poder mejorar la sostenibilidad de procesos convencionales.
Ademas, en procesos industriales convencionales se usan productos tales como acidos u otros productos
guimicos que deben ser tratados, quetiemen que ser utilizados con la fabricacion con laser, otra ventaja

del proces [34].
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7.1 2y Ofzarzy

Las diferentes muestras de la aleacion de titani®@AF4V realizadas por SLM por Falcon Tech Co. con un
equipo Concept LaserlXne 1000fueron caracterizadas para determinar sus propiedades mecanicas.
Fueron preparadas intentando seguir un protocolo simiatizado en estudios anteriorgs5] pero se
produjeron alguros problemas. Al final se consiguié obtener resultados excelentes para poder seguir
analizando las muestraBespués de haber sido preparadas para los diversos endagaspestratian
podido ser caracterizadas con varias téasiales como el MEB, el EBSD, los ensayos deindantactn
ynancd ONJ & OK X

Gracias a todos los ensayos hechos sobre la muestra, se ha podido obtener dos resultados qiinsipale
ensayos de nanscratch, desgaste y nafimdentacon, estos Ultimosanalizados con AFNdermitieron

determinar los mecanismos de deform@ti Se nob que estos mecanismos son los mismos cual sea la

prueba realizada: es decir que hay una aparicion de bandas de deslizamiento ademés de un apilamiento

I f2 fINBZ 3RRIQ DAayit WERT2NXYI OAsy RSYdzSaid NI | dzS
aungue se encuentren algunos defectos, como poros o inclusiones, debidos a la impresion de la aleacion.

En cuanto bandlisis de las propiedades mecanicaslitiplesensayos deano-indentacon se realizaron

uno de una matriz dé x 5,otro de 12 x 12 el Ultimo hecho en Suiza demillén indentacionescon

objetivo de saber si la muestra era isotrOpica 0 no. Se hizo un analisis en una pequefa parte de la muestra
con un mapping de la matriz 12 x 12 gracias al EBSD, demostrando que los valores de dureza, pero sobre
todo de mddulo fueron isotropios. Paraconfirmar esta hiptesis se hizo masiva indentégi(1 millén) en

un laboratorio de Suiza que permitid ver que la muestra era realmente isotr@ricaianto a su dureza

y su nbdulo elastico)Aungue el ensayo no se hizo en toda la muestra, este resudtagdoede generalizar

a toda la muestra, segun todos los ensayos que se hicieron relativamente en lugares diferentes o también
en muestras diferentes.

Para concluir, todas estas pruebas permitieron afirmar que la microestriet@& S & &ah présdhiBia)
de fases CMZ y FMZ, no afecta en absoluto las propiedades mecanicas de la aleacién ademas de los
mecanismos de deformacion a lo largo de la muestra.

Una de las vias posible a estudiar en un préximo proyecto siguiendo este podria ser la caracterizacion de
muestras de ARV, siempre hechas por SLpEro masgrandes, con fin de poder comparar las
propiedades obtenidas con esta técnica de fabricacion y las obtenidas con muestras hechas por deposicion
directa de energia (DED) como en el proyecto ant§tiejr
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Al. Representa@n global de los ensayos de naadentacion, nanc
scratch y desgaste (en este orden)

20.0kV SEI SEM
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A2. Foto de un mapping de la muestrg de la micoestructura de la
muestracon EBSD

I -0 1ro; Map2; Step=2 pm; Grid606x454
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A3. Representa@mnes ggaficas en cuanto al mdulo elastico y de la
stiffness durante un ensayo de nartureza (matriz 5 x 5)

Evolucion del mdulo en funcién del desplazamiento
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A4. Representa@mnegyraficas de los ensayos de narmdentacion masiva
(100 x 100, 2 um)

Promedio dureza: 37+0 GPa

Promedio nddulo elastico: 125 0 GPa
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A5. Representa@mnesgraficas de los ensayos de nanmdentacion

masiva (250 x 250, 2 um)

Promedio dureza: 46+0 GPa

Promedio modulo elastico: 1280 GPa
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A6. Fotosampliadasde lastres rayas hechas en la muestra
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