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RESUMEN

Este trabajo consiste en realizar un estudio sobre la viabilidad del proceso de
fabricacion aditiva para la obtencidén de piezas y componente industriales a partir
de la aleacion Ti6Al4V.

Con este estudio se pretende conocer las propiedades de piezas de Titanio
obtenidas mediante la fabricacion aditiva y con los resultados obtenidos evaluar el
uso de esta técnica para reemplazar los métodos convencionales como por ejemplo
la forja. También se estudiaré el efecto que tiene el proceso de prensado isostatico
en caliente (HIP) sobre la fabricacion aditiva y si es viable su utilizacién como post-

proceso.

Por ultimo, para obtener las diferentes propiedades se realizara una caracterizacion
mecanica mediante ensayos de traccion y flexion. También se realizara una

caracterizacion microestructural.
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1. INTRODUCCION Y OBJETIVOS

Como sabemos en los ultimos afios ha habido una gran inversion y desarrollo de
las aleaciones de Titanio. Hoy en dia el uso de estas aleaciones esta muy
extendido en el sector aeronautico debido a sus propiedades. Esto es debido a
gue el titanio es ligero ya que presenta una densidad mas baja que el acero.

La densidad del titanio es de 4507 kg/m? mientras que el hierro presenta una
densidad de 7874 kg/m3; entre 7750 y 8050 kg/m?, si hablamos de aceros
dependiendo de su composicion . Como vemos el titanio es més ligero que el
acero, presenta una gran relacion peso resistencia lo que resulta muy util en
muchos sectores industriales y sobre todo en la aeronautica ya que es necesario
aligerar el peso de los componentes. Es el elemento metalico con la proporcion
resistencia-densidad mas elevada.

Ademas, el titanio no es solo importante debido a su peso también presenta otras
propiedades que son necesarias mencionatr.

En primer lugar, presenta un punto de fusion de 1660 °C superior a la de otros
metales industriales como el hierro cuyo punto de fusion se encuentra a 1535 °C
y el del niguel a 1455°C. También tiene una baja conductividad tanto térmica
como eléctrica.

El titanio también se oxida en contacto con el oxigeno del aire a temperaturas de
1200 °C, pero tiene una buena resistencia a la corrosion ya que resiste acidos

como el sulftrico.

PROPIEDADES | UNIDADES | TITANIO | HIERRO | COBRE | ALUMINIO
DENSIDAD kg 4507 7874 8960 2700

m3
CALOR ] [520 450 390 880
ESPECIFICO kg - K
PUNTO DE °C 1668 1538 1085 660
FUSION
RESISTIVIDAD wom 0,5 0,98 0,015 0,027
ELECTRICA

Tabla 1. Propiedades de diversos metales a 20°C.
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Un aspecto muy importante es su elevada reactividad, es decir, la capacidad que
tiene para reaccionar y provocar reacciones quimicas. Debido a esto, es mas
complicada su extraccion y transformacion. También es muy reactivo

termodindmicamente.

Finalmente es considerado un metal industrial caro debido a lo comentado
anteriormente de su elevada reactividad. A pesar de ello tampoco se puede
considerar de lo mas caros ya que otros metales como el germanio o el galio,
gue se utilizan en el industria solar y electronica, o por ejemplo el niobio, muy
importante en la industria aeronautica, son metales mucho mas caros en
comparacion con el titanio.

Por tanto, hoy en dia, el titanio es de las mejores opciones en aquellos sectores
industriales donde se busca buena resistencia y dureza reduciendo el peso y

ademas el presupuesto no sea un factor excesivamente limitante.

El objetivo de este proyecto es analizar las propiedades obtenidas en una misma
aleacion de Titanio fabricada mediante fusion por haz de electrones, conocido
como EBM de Electron Beam Melting. La aleacién a estudio es Ti-6Al-4V,
conocida también como TC4 o Ti64. Esta aleacion de titanio alfa-beta presenta
una gran relacion resistencia peso y muy buena resistencia a corrosion. Esta
aleacion como bien indica contiene aluminio y vanadio y es de las mas
empleadas en diversas aplicaciones industriales, asi como aeroespaciales y
biomédicas.

Se estudiaran y compararan 3 escenarios de fabricacion distintos. Ademas, dos
de los tres escenarios fueron sometidos a Hot Isostatic Pressing (HIP) con

diferentes velocidades de enfriamiento.
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2. ESTADO DEL ARTE

La fabricacion aditiva, en inglés Additive Manufacturing Technology (AM),
también conocida como impresion 3D, consiste en un proceso de fabricacion
donde se unen materiales con diversas técnicas para realizar objetos a partir de
un modelo previo 3D. Normalmente, este proceso se realiza capa a capa. Este
tipo de tecnologia surgi6 en el ultimo cuarto del siglo XX.

A partir de este momento podemos clasificar las técnicas de fabricacion de

piezas en 3 principales grupos:

Tecnologias aditivas: a partir de un modelo se obtiene la pieza afiadiendo
material. Existen diversos métodos y para la obtencion de piezas metalicas se
fabrican mediante polvos del material deseado. Mas adelante se explica
detalladamente esta tecnologia.

Tecnologias sustractivas: esta tecnologia obtiene la pieza a través de retirar
material de un elemento de mayor tamafio o bien un bloque o barra y se va

revelando , sustrayendo el material con diferentes herramientas de mecanizado.

La técnica mas empleada en la tecnologia sustractiva son las maquinas de
control numérico por computadora conocido como CNC. Estas maquinas
permiten realizar los procesos de mecanizado de forma automatica. Esto supone
una gran ventaja ya que se reducen los tiempos no productivos como por ejemplo
las trayectorias y velocidades en vacio, tiempos de revision de datos y reglajes.
Por tanto, podemos encontrar maquinas de CNC como un torno, prensa de
punzonado o electroerosion.

También cabe destacar, la existencia de un proceso de mecanizado por
descarga eléctrica (EDM) o electroerosion. Este proceso se basa en generar un
arco eléctrico entre la pieza y un electrodo en un medio dieléctrico y asi sustraer

particulas de la pieza hasta obtener la pieza deseada.
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Subtractive manufacturing

Machining

Starting
material
-

ﬁ«r::’, T
. Yiin

llustracion 1. Proceso de fabricacion sustractivo [1]

Final product Waste material

o

<
A
6
o

Tecnologias conformativas: mediante herramientas con formas ya
preestablecidas obtienen la geometria deseada. El material, del que se deseada
gue sea fabricada la pieza, se introduce en una matriz con la geometria deseada.
Los principales métodos de la fabricacion conformativa son la forja,

pulvimetalurgia y el moldeo por inyeccidon como en las inyectoras de plastico.

; Plastic
Ejector
Pins Granules
\ Cavity
)/ ;
N /1 Cylinder oty 2
LI 'f’
A1 —1 /l 1 1 N\«

!

3 ] \l—l o] 1
B Melted
o Nozzle Plastic Screw Drive
Mold Motor

llustracion 2. Esquema de inyectora de plastico [2]

Tanto la tecnologia sustractiva y la conformativa, son los procesos de fabricacion

mas convencionales debido a que son utilizados en la industria desde hace
muchos afios atras.
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2.1. Fabricacion Aditiva

Actualmente, el estudio y el uso de la tecnologia aditiva en la industria esta en
pleno crecimiento. Es un proceso muy util para la fabricacion de piezas con
geometrias complejas.

Este aumento en el uso y en su popularidad es debido a que esta tecnologia
presenta una gran cantidad de beneficios lo que le otorga ventajas competitivas
con el resto de los métodos.

Una de las principales ventajas es que permite la elaboracion de piezas
complejas, asi como con canales internos o distintas partes integradas en la
misma pieza. Normalmente, las geometrias complejas suponen un mayor coste
con otros procesos mientras que con AM se puede hasta abaratar. Por tanto, le

otorga una gran libertad a la hora de disefiar las piezas.

llustracion 3. Ejemplo de pieza con geometria compleja y de tamafio
muy pequefio fabricada mediante FA. [3]

» Otra ventaja importante es que se trata de un proceso de fabricacion
directo por tanto no es necesario disefiar y fabricar equipo adicional

como utillajes para poder fabricar la pieza deseada.

» Debido a la capacidad de realizar geometrias complejas, se pueden
obtener piezas con un peso inferior con la realizacion de estructuras

internas huecas que no afecten a la finalidad de la pieza
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llustracion 4. Ejemplo de pieza con zonas
huecas fabricada mediante FA [4]

» Otra ventaja considerable es que se consume menos materia prima en
comparacion con el mecanizado lo que suponen una gran ventaja cuando
se utilizan aleaciones caras. Esto es debido a que no se tiene un bloque
inicial del que se extrae materia si no se afiade en funcion del disefio de
las capas que sean necesarias ademas de que la gran parte del material

gue no se ha utilizado en el proceso se puede reutilizar.

» Relacionado con lo anterior, no es necesario operaciones de ensamblaje
como soldaduras. Ademas, debido a que no se utilizan moldes no es
necesario el uso de otros tipos de herramientas de extraccion. Esto
también supone una ventaja econdmica ya que la fabricacion de moldes

suele ser un proceso costo.

Por otro lado, esta tecnologia también presenta una serie de limitaciones que

no nos permiten prescindir del resto de procesos de fabricacion.
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» Una de las mas importante es el tamafio de la pieza, no es posible realizar
piezas de grandes dimensiones y si son excesivamente grandes seria un
proceso demasiado lento y costoso. Hoy en dia es muy complicado
realizar piezas metdlicas con un volumen superior a un cubo de 500 mm
de lado.

» También, relacionado con la velocidad de produccién, el resultado final
del acabado superficial depende de la velocidad.

» Por ultimo, otro aspecto muy importante es el coste. Las maquinas
necesarias suelen tener costes muy elevados, asi como el material

también suele ser caro.

2.1.1 Tecnologias de Fabricacion Aditiva

En este apartado voy a tratar las tecnologias de fabricacion aditiva con metal.
También hay procesos de fabricacion aditiva para otros materiales no metéalicos
como ceramicos y sobre todo polimeros. A continuacion, voy a realizar una
pequefia mencién a la tecnologia relacionada con los polimeros ya que no es de

gran importancia para este proyecto.

e Fabricacion con Filamento Fundido (FFF)

Empleado a pequefia escala. La técnica consiste en ir depositando el polimero
en capas. El polimero se encuentra por encima de su temperatura de fusion, pero
como se construyen con finos hilos, éstos se solidifican rapidamente. Esta

tecnologia es la cominmente conocida como impresoras 3D (ilustracion 5).
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llustracién 5. Esquema proceso fabricacion con filamento fundido (FFF) [5]

e Boligrafo 3D

El boligrafo 3D (ilustracion 6) consiste en un pequefio dispositivo de mano del
tamafio ligeramente superior a un boligrafo que en lugar de expulsar tinta
expulsa plastico. El funcionamiento es el igual que para FFF. Hoy en dia, esta

tecnologia es mas de uso ludico que industrial.

llustracion 6. Boligrafo 3D [6]

e Estereolitografia (SLA)

Este proceso consiste en crear piezas 3D con
resinas sensibles a rayos UV. Un laser con emision
de rayos UV pasa capa por capa para solidificar el

material.

llustracion 7. Tecnologia de
estereolitografia [7]
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A continuacién, se va a explicar con mayor detalle diferentes tecnologias de
fabricacion aditiva para metales.

Existen dos ramas principales, por un lado, esta la tecnologia de lecho de polvo
y por otro la tecnologia de polvo soplado conocido como DED o LMD. Ademas,
dentro de la propia tecnologia de lecho de polvo existen diferentes formas de
fabricacion. Tenemos por haz laser de fusién (LBM), fusion por haz de electrones
(EBM) y por altimo impresion 3D o por chorro de tinta.

Lecho de Polvo

ADICION

METALICA Impresién 3D

Polvo Soplado

Grafico 1. Esquema de las principales tecnologias de FA

El lecho de polvo consiste: en Ve

direction
I —- Laser beam Pre-placed
primer lugar, se coloca sobre - - ( ‘S?SZ'!&?Z»
una plataforma una fina capa “teese T

del polvo metélico que se vaya
a emplear en la fabricacion.
Luego se le aplica un rayo laser

o de electrones en la capa

superior del polvo. Una vez

Unsintered material
in previous layers

finalizada esta primera capa se
P P llustracion 8. Representacion del proceso de fabricacion

coloca una nueva encima de la mediante LBM [8]

anterior y se repite el proceso hasta que se finaliza la pieza. La plataforma se

suele bajar entre 20 y 100 pm.

Normalmente en la tecnologia LBM el haz de rayo laser que se utiliza es de un
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diametro entorno a los 100 um. Al aplicar el laser sobre el lecho de polvo se
forman grupos de fusion en los polvos y rapidamente se solidifican. Normalmente
la potencia del laser varia entre 200 W y 1000 W en funcién del material y lo que

se quiera fabricar.

Por otro lado, tenemos la fusion de haz de
electrones (EBM). En este caso el lecho de polvo se
fusiona y se solidifica con el uso de un haz de
electrones de alta potencia. Este haz se genera
gracias a bobinas electromagnéticas, ademas el
proceso se realiza en vacio y a elevada
temperatura. El vacio evita grandes porosidades y
defectos internos. Como se aprecia en la imagen,
en la parte superior se encuentra el filamento donde

se emite el haz de electrones. Este filamento esta

fabricado con tungsteno y también hay un anodo.

. , o iy
Se calienta el filamento a unos 5000 °C para emitir llustracién 9. Representacion del

funcionamiento de una maquina de EBM

el haz. Seguidamente hay 3 lentes en serie que (o]

permiten concentrar el haz aumentando asi la

potencia de éste. Mas abajo se encuentra el contenedor donde esta la plataforma
con el lecho de polvo y ademas en los lados hay unas tolvas que se encargan
de depositar el polvo de la siguiente capa. Todo esto esta dentro de una camara
de vacio.

Con este método es complicado la fabricacion de grandes piezas ya que
necesitaria una camara de vacio, asi como una plataforma acorde con las

dimensiones de la pieza deseada.

Por altimo, el proceso de impresién 3D o chorro de tinta incluye 2 pasos ya que
es un proceso indirecto. Una vez dispuesta la capa de polvo en la plataforma, en
esta ocasion el polvo se aglomera con el uso de un aglutinante que se distribuye
a través de una boquilla. Este proceso se repite ciclicamente hasta que se

obtiene la pieza deseada y se retira de la plataforma. Para la solidificacion de la
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Esta tecnologia es més productiva que la fusién por laser, pero los materiales

son mas limitados y las propiedades mecéanicas obtenidas son inferiores a los

otros 2 métodos.

PROCESO FA

1. Application of a 2. Printing of binder 3. Drying of binder with
new powder layer into the powder bed heat lamp

wse | | TrrTE b
| BRESE |
5. Removal of green parts ﬁﬁﬁﬁﬁ ﬁﬁﬁﬁﬁ
from the powder bed ﬂﬁﬁﬁﬁ ﬁﬁﬁﬁﬁ iﬁﬁiﬁ I ﬁﬁﬁﬁﬁ I
ﬁﬁﬁ iﬂﬁﬁﬁ ﬁﬁﬁﬁﬁ Repetition of steps 1-3
4. Curing in furnace until parts are fully printed
(= green parts)
(A XX X XXX X J :........
[ L ] L d
o EEEER o S aadés o
o EREdEE o o RkiEE o
° RERRR ¢ o kkas 3 a i
® © (] ® ﬁﬁi &
6. Debinding of green parts 7. sintering

(Shrinkage to final dimensions)

llustracion 10. Proceso fabricacién por impresion 3D o chorro de tinta [10]

El proceso de fabricacion aditiva tiene una serie de etapas. Este proceso esta

comprendido en 4 etapas. A continuacion, muestro un esquema del proceso

(ilustracion 11) y seguidamente una explicacion.
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Modelo eModelo 3D CAD
CAD

Preparacion eQOrientacion
Datos eSoportes

eProcesamiento de archivos

Fabricacion eFabricacion

eRetirar piezas y

Post limpieza
Proceso eTratamientos de
acabado

llustracién 11. Esquema etapas procesos de fabricacién aditiva

1. Modelo CAD

Esta es la primera etapa. Hoy en dia gracias a la tecnologia y a los ordenadores
se pueden realizar un modelo de cualquier pieza con cualquier geometria. Como
mencioné, una gran ventaja de la fabricacion por adicion es que puede realizar
cualquier tipo de geometria por tanto no tiene limitaciones en este aspecto como
ocurre con otros procesos de fabricacion. Directamente en el modelo CAD se
disefia la pieza que se va a fabricar.

Otro aspecto importante es que con los modelos CAD se pueden realizar analisis
y estudios para saber el comportamiento que tendra dicha pieza cuando sea
sometida a diferentes cargas. Todo esto se puede obtener mediante analisis por

elemento finitos.

2. Preparacion Datos

Una vez realizados los diferentes modelos de CAD el siguiente paso consiste en
disefiar como se realizara la pieza, es decir, se estudiara como sera la colocaciéon

y la orientacion de la pieza en la plataforma. En este punto, debido a que se
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estudiara la posicion que tendrd la pieza, también se afiadiran los diferentes
soportes que sean necesarios. Los soportes son necesarios para la correcta
fabricacion. Estos suelen ser una especie de columnas o entramados que
soportan voladizas, zonas muy pesadas y superficies con &ngulos muy bajos.
Hoy en dia los diferentes softwares son capaces de generar estos soportes de
forma automatica. Finalmente, el modelo se divide en las sucesivas capas que
se necesitaran para su fabricacion. Como mencioné, los espesores de las capas
varian entre 20 y 100 um. En cuanto a la eleccion del espesor depende de la
técnica que se vaya a realizar y de la resolucion. A mayor resolucién el espesor
de la capa sera inferior otorgando un mayor detalle a la pieza reduciendo el
efecto de escalonado.

3. Fabricacién

En esta etapa se envian los archivos de los modelos con los soportes y las capas
a la maquina encargada de la fabricacion aditiva. En primer lugar, se depositara
la capa de polvo metalico, sobre la plataforma, de espesor en funcién del archivo
cargado en la maquina. Una vez esta dispuesta la capa, la maquina de
fabricacion aditiva, ya sea por haz de electrones, laser o cualquier otro método,
comienza a generar la geometria cargada en el fichero. Finalizada esta capa se
vuelve a distribuir una nueva capa sobre la plataforma y se vuelve a aplicar
energia para seguir con la geometria. Se seguira este proceso hasta la

finalizacion.

4. Post-Proceso

Por dltimo, cuando se ha terminado el proceso de fabricacion, se remueve el
polvo sobrante y se extrae la pieza y los soportes de la plataforma. Ademas, gran
parte del polvo sobrante se puede reutilizar. La pieza también se limpia de los
posibles restos que se hayan quedado en ella, en el caso de polvos metalicos
con una herramienta de aire presion seria suficiente.

Es comun, después de extraer y limpiar la pieza, realizar operaciones

complementarias a la pieza como planeados o roscados para mejorar la calidad
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y reducir tolerancias. También se pueden aplicar tratamientos térmicos como

presion isostatica en caliente (HIP).

2.1.2 Polvos Metélicos para Fabricacion Aditiva

Queda claro que el polvo metélico es algo esencial en este tipo de fabricaciéon
por ello hay un gran estudio y es muy importante la calidad y sus propiedades.
También es importante considerar los defectos de fabricacion en la superficie.
Las aleaciones més utilizadas son:

» Aceros 316L, 17-4PH

» Aleaciones de titanio como Ti6Al4V

» Aleaciones de aluminio como AISi10Mg

FABRICACION DE POLVOS

El proceso mas comun para la fabricacion de polvos metélicos es la atomizacion
de gas ya que es considerada la Optima. Los gases que se emplean en esta
técnica son el argon y el nitrégeno.
Las principales ventajas de esta técnica son las siguientes:

» El grano resultante tiene una buena forma esférica.

» Se obtiene un polvo con una buena densidad.

» Esta técnica es valida para un gran niumero de aleaciones.

Como se puede apreciar en la ilustracion 12,

la atomizacion comienza vertiendo el metal

gas nozzle I

to gas purification
‘

gas inlet | fundido a través de una boquilla desde la parte

superior. La corriente de metal desciende en

waoe €Qgimen laminar hasta la boquilla de gas

atom tower separator

donde es golpeada por un chorro de gas
neutro (argbn o nitrbgeno) inyectado a alta

presion. Debido a este chorro de gas, el flujo

collecting . L. .
coRtainer metalico pasa de régimen laminar a turbulento

llustracion 1260'::3‘;’25[‘;%9 atomizacion v dicho flujo se convierte en un conjunto de
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gotas muy pequefas. Estas gotas siguen descendiendo por gravedad y en el
trayecto se enfrian, solidificandose de esta manera. Se solidifican antes de entrar
en contacto con cualquier tipo de superficie sélida. Todo el polvo resultante es

recogido en la parte inferior.

También existe la atomizacién liquida. El proceso es similar al método de gas,
pero el medio atomizador es agua. La diferencia con el gas es que los granos

obtenidos no presentan una forma tan esférica.

Para superaleaciones se recomienda la atomizacién de gas VIM. En este caso
la atomizacion tiene lugar en una camara de vacio y evita la captacién de oxigeno

ya que el Ti y el Al son elementos reactivos.

A parte de la atomizacion de gas y liquido hay mas métodos de fabricacion de

polvo, pero no son Optimos. Algunos de estos procesos son los siguientes:

o Atomizacion centrifuga: existen dos meétodos. EI método por disco y el
electrodo giratorio.

Disco giratorio: este proceso consiste en un disco girando, como

bien indica su nombre, a gran velocidad. Sobre la parte central del
disco se inyecta el metal fundido en forma de chorro y por la fuerza
centripeta el metal se atomiza y se precipita por los bordes del
disco. Ademas, se solidifica en el trayecto hacia el borde.

Electrodo giratorio: por otro lado, en este método tenemos la

aleacion en forma de barra que sera utilizada como un electrodo
consumible. Esta barra con la ayuda de un electrodo, normalmente
de tungsteno, se somete a una diferencia de potencial. Esta
descarga eléctrica hace que la barra se fusione. La barra se
encuentra rotando lo que provoca que el liquido de la superficie
forme gotas que son expulsadas. Para solidificar estas gotas se

utiliza un flujo de gas inerte.
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o Molienda: materiales fragiles como ferroaleaciones se introducen en
molinos de bolas. En estos molinos se muele por impacto y friccion contra

las bolas.

CARACTERISTICAS DE LOS POLVOS

En la fabricacién de los polvos metélicos se busca que tengan una serie de
propiedades. Una propiedad muy importante es el tamafio del polvo, asi como
su morfologia. También es muy importante su composicion quimica. Otros
aspectos a tener en cuenta pueden ser su almacenamiento, asi como la facilidad
de la reutilizacion del polvo después de varios ciclos de produccion.

En cuanto a la composicion quimica, se sabe que es bastante regular, pero en
el mismo lote de particulas de polvo si que puede existir una ligera diferencia en
granos con diferencias de tamafo importantes al resto.

El tamafio del grano también varia considerablemente. Se considera un tamafo
entre 50 a 150 ym mas apropiado para su uso en laser de fusion y fusion por haz
de electrones mientras que valores inferiores si que se utilizan en la mayoria de
las tecnologias con lecho de polvo. Se evita usar polvo muy fino de unos 15 ym
porque puede perjudicar la fluidez.

La geometria del grano es muy importante también y se busca siempre que sea
lo méas esférico posible ya que esto ayuda a su fluidez y a formar capas mas

uniformes.

2.2. Prensado Isostéatico en Caliente (HIP)

El prensado isostatico en caliente (HIP) es un proceso de fabricacion que se
utiliza para densificar polvos y reducir de esta manera los defectos internos
relacionados con porosidades que presente la pieza. Este método se utiliza en
piezas metalicas, aceros y superaleaciones. Esto permite obtener piezas con
mejores propiedades. Ademas, lo coloca en un proceso complementario a otros
procesos de fabricacién, como FA, siendo una solucién rentable de alta calidad.

En ocasiones, el HIP es sustituto de otros procesos de fabricacién como la forja
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o fundicién.

PROCESO

El proceso de fabricacion mediante HIP sigue una serie de etapas.

Llenado del
Contenedor

Fabricacion de : Fabricacion de

Polvos Contenedores

Post-Procesos \'J Retirar pieza \'J Proceso HIP

llustracion 13. Etapas del proceso de fabricacion HIP

En primer lugar, se tienen que fabricar los polvos que seran sometidos a presién
para formar la pieza. Para obtener estos polvos, se utilizan los sistemas
explicados anteriormente como es el caso de atomizacion de gas.

El siguiente aspecto importante es el recipiente o contenedor donde se llevara a
cabo el proceso. Tiene que soportar elevadas temperaturas y presiones.
Ademas, es muy importante, una vez construido el contenedor, revisar y realizar
una prueba de fugas introduciendo helio o argon. Es muy importante este punto
porque en el caso de que hubiese alguna pequefia fuga, el gas podria entrar en
el contenedor y afectar al polvo metélico ya que se formarian poros llenos de

gas.

29

—
| —



gg IIIVTEERLSNIIT(/,\/T\ Grado en Ingenieria Mecanica

DE VALENCIA 2019/2020

Seguidamente, una vez asegurado el recipiente, se pasa a su llenado. Para
llenarlo, el polvo se introduce con ayuda de un tubo y se utiliza una tabla de
vibracion para que el polvo se distribuya bien y ocupe las zonas més estrechas.
En el caso de que sea una pieza con una geometria compleja y/o se necesita
para una aplicacion critica, el llenado se realiza con la ayuda de un gas inerte o
en vacio para evitar una gran contaminacién del material. Por ultimo, es
necesario eliminar los gases y el agua absorbida por los polvos y se sella el tubo
de llenado con el contenedor.

Una vez preparado el contenedor, llenado y sellado se pasa al propio proceso
de presion isostatica en caliente. El proceso presenta diferentes variables que
dependen del tipo de material y resultado que se busque. Las variables son la
temperatura, la presion del gas y el tiempo que dure el proceso ademas del
enfriamiento.

Antes de nada, se retira el aire que puede quedar en el recipiente. A
continuacion, se introduce el gas mientras se caliente el recipiente. Una vez
alcanzada la presion deseada, el aumento de la presion se produce por
expansion del gas a causa del aumento de la temperatura.

En cuanto a la temperatura, siempre se evita llegar a temperaturas demasiado
elevadas que provoquen que el metal pase a estado liquido, por ello no aplican
una temperatura superior a 0,8 la temperatura de solidus.

Cuando se finaliza la pieza, la velocidad de enfriamiento es muy importante ya
gue afecta a las propiedades finales. Un sistema de enfriamiento consiste en
hacer circular gas a baja temperatura controlando la velocidad. Este método

permite enfriamientos de hasta 100 °C/min.

Después de finalizar el proceso de HIP si no se va a reutilizar el contenedor se
puede retirar. Para retirarlo se puede utilizar mecanizado, pero se necesita
magquinaria, es lento y costoso o también un bafio de decapado que no necesita

mecanizar, pero las piezas tienen que ser inoxidables.

También es comun someter a las piezas obtenidas por HIP a diferentes procesos
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adicionales para mejorar sus propiedades, asi como su superficie. Entre las
operaciones mas comunes tenemos mecanizados, tratamientos térmicos y de
superficie. Ademas, cuando se termina el proceso es necesario el montaje de las

piezas fabricadas.
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3. MATERIALES

En este apartado voy a comentar los materiales que se utilizan en fabricacion
aditiva, asi como las aleaciones mas comunes. También describiré las

principales aleaciones de Titanio.

3.1. Estructura de los Materiales

Como es conocido, los materiales estan compuestos por atomos unidos y
organizados de cierta manera otorgan la apariencia de sélido. El tipo de &tomo
y de qué manera esté enlazado con los &tomos colindantes produce una
estructura. Si esta estructura tiene un orden cristalino es conocido como
cristalinidad y la falta de este orden es llamado amorfidad.

Del tipo de estructura derivan las diferentes propiedades mecéanicas de los
materiales.

Los enlaces presentes en los materiales son los siguientes:

I6nico - En el enlace los a&tomos no comparten electrones.
Materiales: ceramicos ( Zn-S, Ti-O, Na-0O, K-0O, Al-O, Cr-O, Fe-C...)

Covalente - En este caso, en el enlace si se comparten electrones.

Materiales: ceramicos (Diamante, grafito); polimeros
Metalico > Este enlace se caracteriza por que los atomos comparten
electrones al existir menor cantidad.

Materiales: metales ( Cu, Al, Fe, Ti...); aleaciones (bronce, acero...)

Secundario = puente de H, Van der Waals
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CRISTALINIDAD

En el orden cristalino encontramos formas microestructurales diferentes en
funcion de la disposicion de los atomos.

El orden mas sencillo es lared cubica simple (C.S). En esta estructura los &tomos
estan situados en cada nodo. Por ello se consigue el mejor aprovechamiento del
espacio. La unidad estructural mas simple es nombrada celda unidad mientras
que la union de varias de estas celdas unidades forman un monocristal y la unién
de monocristales forma la estructura policristalina

En funcién de los angulos y la longitud de los ejes existen 7 sistemas basico de

cristalizaciobn como podemos ver en la siguiente figura (ilustracion 14).

Redes tridimensionales

CUBICA ROMBICA Y
a=b=c¢ —& P| Y |« Brey=90°
«=p=y=%" p | "f:‘\'__i/_.

A3
HEXAGONAL ROMBOEDRICA MONOCLINICA
o % asbec *‘j”’
a=bec 5 a=y=90* P/ [ [/
a=p=%* P a=b=c P H pelae /] [/
v=120° ] a=p=y+90° A e —
TETRAGONAL TRICLINICA

: = ash pJ~
asbec .,I: H nRel oy o
T —— [~
llustracion 14. Representacion de los 7 sistemas basicos de cristalizacion [12]

En cuanto a las estructuras cristalinas en metales podemos encontrar 3

disposiciones diferentes.

En primer lugar, encontramos la estructura | o VA y

L 4 | . A ! (/
Cubica Centrada en las Caras (CCC o FCC) @ DO f .
representada en la ilustracion 15. Aqui |© ol @ AT
encontramos 4 atomos por cada celda unidad Q o d, ! '/,/
con un factor de empaguetamiento atbmico de _ _

llustracion 15. Representacion de la

0.74. estructura FCC [13]
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Vs La siguiente estructura es la Cubica Centrada

( ,_:f’{ en el Cuerpo (CC o BCC) representada en la

,f‘ ilustracion 16. Esta vez, la celda unida esta

P |/ formada por 2 atomos y un factor de

. . empaquetamiento atdmico de 0.68.
llustracion 16. Representacion de la

estructura BCC [13]

Por dltimo, existe la estructura Hexagonal Compacta
(HCP) representada en la ilustracion 17. Este tipo de
estructura presenta una celda unidad conformada por 6
atomos y un factor de empaquetamiento atomico de

0.74. llustracion 17. Representacion
de la estructura HD [14]

El titanio, igual que el hierro y el cobalto, es un metal alotrépico. Un metal
alotrépico es aquel que puede formar varias estructuras atomicas diferentes. En
el caso del titanio podemos encontrarlo con una estructura Hexagonal Compacta
y también como Cubica Centrada en el Cuerpo. En funcion de la temperatura a
la que se encuentre presentara una de ellas. A temperatura ambiente el Titanio
forma la estructura HCP conocida como a y a temperatura mayor de 880 °C sufre
una transformacion alotropica pasando a la estructura CC. También hay que
tener en cuenta que esto corresponde con el titanio puro y cuando se encuentra

en una aleacioén estos valores varian en funcién de los aleantes.

3.2. Aleacion

Una aleacion es una mezcla sélida homogénea de dos o mas elementos en el
gue al menos uno de ellos, el mayoritario, es un metal. Como consecuencia, el
material resultante presenta unas caracteristicas y propiedades distintas a las
gue presentan los elementos que conforman la aleacién por separado. Ademas,
en muchas ocasiones solo es necesario afiadir una reducida cantidad de un

elemento para beneficiarse de nuevas propiedades.
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Como comenté anteriormente, cualquier aleacion esta compuesta como minimo
por dos elementos. Se encuentra el material base al que se le afiaden los
materiales aleantes, uno o varios. Las propiedades obtenidas dependeran, entre
otras cosas, de los elementos empleados, asi como de sus proporciones.

Los metales y aleaciones mas importantes en la industria son las siguientes:

e Acero: es una aleacion formada por hierro y carbono. EI carbono en una
cantidad entre 0,08% y 2%. Algunos de los aleantes mas empleados son:
Mn, Si, Cr, Ni, Co. El acero es muy utilizado en la industria en general, lo
podemos encontrar en la mayoria de maquinaria.

e Cobre: con el cobre los principales aleantes que podemos encontrar son
el Zn para formar latén o el Sn para obtener bronce. Su principal aplicacion
es en la industria eléctrica también en equipos térmicos.

e Aluminio: es uno de los metales mas empleados después del acero. Los
aleantes mas empleados son Mn, Mg, Si, Si-Mg, Zn-Mg, Cu. El aluminio
es muy utilizado en estructuras ligeras, pero también se utiliza en la
industria eléctrica.

e Titanio: los aleantes mas empleados son Al, V, como corresponde a la
aleacion que se va a estudiar en este proyecto, asi como Sn, Mo, Fe y Cr.
Como mencioné, el titanio debido a sus propiedades es empleado en
elementos estructurales ligeros, en la industria aeronautica, medicina y

guimica.

3.2.1 Aleaciones de Titanio

Las propiedades de las aleaciones de titanio dependen de las componentes
aleantes, asi como la pureza y los tratamientos térmicos a los que se somete la
aleacion. Dentro de las aleaciones de titanio podemos encontrar 3 grupos

clasificados en funcion de sus fases que conforman una microestructura
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policristalina.

Estas aleaciones son:

e Aleaciones a
e Aleaciones 3

e Aleaciones a-f3

Aleaciones a. El aluminio es un elemento importante en este sector porque
permite obtener soluciones sélidas de sustitucion y aumenta la temperatura de
la transformacion a-B. El uso de aluminio es muy interesante porque se obtienen
aleaciones mas ligeras y con mejor relacion resistencia peso. Ademas, se suele
afadir estafio porque aumenta la resistencia de la aleacion. También es posible
encontrar aleaciones con circonio, niobio y molibdeno. Lo mas comun en las
aleaciones a de titanio es encontrarlas con un contenido de 5% de aluminio y de
2,5% de estafio. Tanto el aluminio como el estafio son estabilizadores de la fase
a.

Las principales ventajas de este tipo de aleaciones son que presenta una buena
resistencia a la corrosion y oxidacion. Ademas de una ductilidad y

conformabilidad adecuadas.

Aleaciones B. Estas aleaciones estan formadas por combinaciones de varios
estabilizados de fase B que enfriandolo rapidamente se consigue una estructura

B metaestable. Presentan una elevada capacidad de endurecimiento.

Aleaciones a-f. Las aleaciones a-3 pueden mejorar su resistencia sometidas a
tratamientos térmicos de solubilizacién. La aleacidn estudiada en este proyecto,
Ti6AI4V es una aleacién a-B. Esta aleacion por la presencia de ambas
estructuras presenta una buena resistencia a temperatura y corrosion, pero una
ductilidad baja.
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ALEACION DE TITANIO Ti6Al4V

La aleacion de Ti6Al4V es la estudiada en este proyecto y como mencioné
anteriormente tiene muchas propiedades y eso la convierte en una de las
aleaciones de titanio mas utilizadas en diversos sectores industriales como el
aerondautico o el médico. Ademas, gracias a las nuevas técnicas de fabricacion
aditiva se puede utilizar esta magnifica aleacion para obtener piezas de cualquier
tipo de geometria.

Propiedades de Ti6Al4V

En primer lugar, se va a comentar la composicion quimica de esta aleacion. En
funcidn de los estandares y normativas podemos encontrar variaciones en el
porcentaje de cada compuesto. Los componentes de la aleacion son Carbono
(C), Hierro (Fe), Nitrogeno (N), Oxigeno (O), Aluminio (Al), Vanadio (V),
Hidrégeno(H) y el resto de Titanio (Ti). Segun las normas UNE-7301, ISO 5832-

3y ASTM F136 tenemos las siguientes composiciones (tabla 2).

COMPOSICION EN wt%

C Fe N O Al \% H Ti
UNE-7301 | 0.08 | 0.25 0.05 | 0.13 | 556.5 | 3.545 | 0.012 | Resto
ISO 5832-3 | 0.08 | 0.30 0.05 | 0.20 | 5.56.75 | 3.5-45 | 0.015 | Resto

ASTM F136 | 0.08 | 0.25 0.05 | 0.13| 5565 | 3545 | 0.012 | Resto

Tabla 2. Composicion en wt% de la aleacion Ti6AI4V en funcidn de varias normas

En cuanto a las principales propiedades mecanicas que presenta esta aleacion

son las siguientes (tabla 3):
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Resistenciaa | Limite El4stico Elongacion Dureza
Traccién [MPa] [MPa] [%]
Ti6Al4V 1172 1034 12 41 HRC

Tabla 3. Algunas propiedades mecanicas de la aleacion Ti6AI4V

Por otro lado, algunas propiedades mecéanicas del Titanio puro comercial son las

siguientes (tabla 4):

Titanio Puro Resistenciaa | Limite Elastico Elongacion Dureza
Comercial Traccion [MPa] [MPa] [%]
L-7001 (Ti 99.6) 240-331 170-241 30 120HB
L-7003 (Ti 99.2) 450-517 380-448 25 225 HB
L-7021 480-517 380-448 25 200 HB
(Ti 99.4 Pd)

Tabla 4. Propiedades mecanicas de diferentes titanios puro comerciales

Los aleantes mejoran las propiedades con respecto al material puro.
Comparando el titanio puro con la aleacion Ti6Al4V, se puede observar como
mejoran las propiedades de manera significativa. Ademas, el aumento de los
aleantes mejora la resistencia, pero si disminuimos su cantidad aumenta la

tenacidad a fractura, la ductilidad y la resistencia a corrosion.

En el apartado “3.1. Estructuras de los Materiales” se explico que el titanio es un
metal alotropico y por tanto en funcion de la temperatura y sus aleantes esta
constituido por un tipo de microestructura diferente. Por tanto, en funcion del
tratamiento térmico al que sea sometido podemos encontrarlo con una
microestructura. Las principales microestructuras son las siguientes: equiaxial,

martensitica, laminar y bimodal.
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EQUIAXIAL

La microestructura equiaxial se obtiene cuando la aleacion se somete a las
temperaturas a+p. Si después se somete a un recocido con unas temperaturas
menores a los 700 °C se forma una microestructura compuesta por granos finos
a+f3 nombrado mil-annealed.

En cambio, si la temperatura en el recocido es superior la fase B pasa a fase a
secundaria con estructura laminar y como resultado da una estructura de granos
a y regiones laminares finas conocidas como B-transformada. La microestructura

final es la daplex.

MARTENSITICA

Ese tipo de microestructura se forma como consecuencia de un enfriamiento

rapido desde temperaturas superiores a B-transus.

LAMINAR

En este caso, las microestructuras laminares surgen como resultado de someter
a un enfriamiento lento desde temperaturas superiores a B-transus hasta una
region bifasica. La estructura resultante esta formada por placas gruesas a y

placas finas B unidas formando paquetes.

BIMODAL

Por ultimo, esta microestructura estda compuesta por granos a aislados en una
matriz 3. Para poder obtener esta estructura es necesario someter el material a
un recocido de 950 °C, a un temple en agua y finalmente a un envejecimiento a
600 °C
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4. PLANIFICACION EXPERIMENTAL

En este apartado se va a comentar los pasos seguidos en este proyecto para
realizar los diferentes ensayos y la obtencién de los datos correspondientes.

En primer lugar, es necesario obtener las muestras que van a ser objeto de
estudio. Debido a que se van a estudiar 3 muestras fabricas mediante tecnologia
de fabricacién aditiva y ademéas dos de ellas son sometidas a un proceso

adicional de HIP, es necesario comprar las muestras a una empresa externa.

En segundo lugar, se preparan las muestras iniciales para obtener las probetas

gue seran sometidas a los ensayos de flexion y traccion.

En tercer lugar, una vez realizados los ensayos de flexiobn y traccion, se
procedera a la preparacion de las muestras para su observacion al microscopio
y realizar una caracterizacion microestructural. Estas muestras seran

observadas tanto en microscopio 6ptico como electronico.
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5. DESARROLLO EXPERIMENTAL

En este epigrafe se explicara detalladamente todo el proceso experimental
llevado a cabo durante la realizacion del proyecto. Se explicaran los diferentes
ensayos realizados y también como se han preparado las muestras de Ti6AI4V
para someterlos a dichos ensayos. Ademas, se explicara como se obtuvieron las
muestras.

Otro aspecto importante es la maquinaria y equipos utilizados para realizar los
ensayos Yy respectivas preparaciones de muestras.

Los diferentes procesos, ensayos Yy la maquinaria y equipos empleados en el
proceso experimental se utilizaron en funcién de la capacidad y disponibilidad
del departamento de Ingenieria Mecanica y de Materiales de la Universidad
Politécnica de Valencia.

5.1. Obtencion de las muestras

Como ya es sabido, las muestras que se van a estudiar son de la aleacion
Ti6Al4V. Debido a que estan fabricadas mediante EBM y sometidas a HIP dos
de ellas, es necesario comprarlas a una empresa externa. Esto se debe a que
para ambos procesos se necesitan unas maquinas de un coste elevado y para
fabricar pocas piezas para estudio y no para uso comercial no es rentable
econémicamente.

El estudio se va a hacer con 3 escenarios de fabricacion diferentes:

Escenario 1

El primero de los escenarios es aleacion de Ti6Al4V como los otros escenarios,
pero esta fabricado mediante EBM y posteriormente sometido a HIP (ilustracion
18).

El proceso de HIP se hizo a una presiéon de 150 MPa y una Temperatura de 1200

°C durante 120 minutos con un enfriamiento de 500 °C/min.
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llustracién 18. Muestra escenario 1, Ti6Al4V con EBM e HIP y enfriamiento de 500 °C/min

Escenario 2

El escenario 2 al igual que el 1 es aleacién de Ti6Al4V fabricado por EBM y
sometido a HIP posteriormente (ilustracion 19). La diferencia con el escenario 1
es la velocidad de enfriamiento, esto provocara la formacion de una
microestructura diferente y por tanto habra diferencias en sus propiedades. El
proceso HIP también se realiza con una presion de 150 MPa y una temperatura
de 1200 °C durante 120 minutos. En este caso la velocidad de enfriamiento es
de 100 °C/min.

llustracién 19. Muestra escenario 1, Ti6Al4V con EBM e HIP y enfriamiento de 100 °C/min
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Escenario 3

Por dltimo, en este caso también es la aleacion de Ti6Al4V fabricada mediante
EBM, pero en esta ocasion no se somete al proceso adicional de HIP (ilustracién
20).

llustracién 20. Muestra escenario 3, Ti6Al4V con EBM

Las muestras de los escenarios 1 y 2 presentan una forma de prisma rectangular.
Las dimensiones son las siguientes:
e Altura (H): 57 mm

e Seccién cuadrada de 12 mm de lado

5.2. Preparacion de las muestras

Para poder realizar los ensayos metalograficos y ensayos mecanicos es
necesario seccionar las muestras para mas adelante obtener las probetas que
seran ensayadas.

En primer lugar, las muestras del

escenario 3 ya estan seccionadas en 3

piezas.

57,00

Las muestras de los escenarios 1y 2

27,00
27,00

se cortaran para obtener de cada 3 %

- o~
escenario dos muestras de 27 mm de 12,00
longitud y una muestra de 2 mm. llustracién 21. Representacién de las dimensiones de

. , la muestra y tras las cortes
Para realizar este proceso se llevara a
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22)

llustracién 22. Tronzadora Struers Accutom 10

El corte de las piezas debe ser controlado ya que si el tiempo empleado es
excesivamente elevado puede afectar a la superficie en contacto con el disco de
corte. Las condiciones Optimas para realizar el corte son de una velocidad de
giro entre 3000-3500 rpm y un avance de unos 0.015-0.020 mm/s. Ademas, se
inclina la muestra para mejorar el angulo de ataque. Debido a que el espesor es
de 12 mm se opta por una longitud de corte como minimo de 20 mm.

De esta forma se realizan los cortes uno a uno. Con estas variables, el tiempo
total de un corte es de unos 22 minutos.

También hay que tener en cuenta que el propio disco y la tronzadora con cada

corte se come 0,5 mm de la pieza.

El resultado final fue el siguiente:
El escenario niumero 1 fue marcado con el nimero 3 mientras que el escenario

2 fue marcado con el nimero 6 (ilustraciones 23y 24).

llustraciéon 23. Muestra del escenario 1 cortada

44

——
| —



gg LI%EE}{CSlwllTé/T\ Grado en Ingenieria Mecanica

DE VALENCIA 2019/2020

llustraciéon 24. Muestra del escenario 2 cortada

5.3. Caracterizacién mecanica

La caracterizacion mecéanica de las muestras de los diferentes escenarios
permite estudiar algunas de las propiedades mecanicas del material en funcién

del proceso de fabricacion y de su enfriamiento.

A continuacion, se van a detallar los dos ensayos realizados para la
caracterizacion mecanica. Consisten en el ensayo a traccion y el ensayo a flexion

a 4 puntos.

5.3.1 Ensayo de traccién

En este apartado voy a explicar en que consiste el ensayo de traccidon y como se

llevd a cabo.

El ensayo de traccion es uno de los ensayos mas importantes de caracterizacion
mecanica de los materiales. El objetivo es obtener la resistencia y plasticidad del

material sometido.

Primeramente, hay que considerar que, si sobre la superficie de una pieza se
aplica una carga o bien estatica o bien que cambia lentamente con el paso del
tiempo, se producird una deformacidén. Esta deformacion dependera de las
propiedades mecanicas de dicho material.

Las tensiones se representan mediante la letra sigma “0” y las deformaciones

mediante la letra épsilon “€”.
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El ensayo de traccion consiste basicamente en someter la muestra de un
material a unas fuerzas uniaxiales de traccion hasta la rotura. La muestra del
material presenta una geometria y dimensiones controladas.

Se considera un ensayo cuasiestatico porque la fuerza aplicada es una fuerza

estatica o que varia gradualmente.

El primer paso para realizar el ensayo es obtener las probetas. Estas probetas
estan normalizadas o bien presentan unas dimensiones controladas. La
geometria de la probeta puede presentar una seccion circular o rectangular como

se aprecia en la ilustracion 25.

(a)

(b)

llustracion 25. Geometria de las probetas para ensayo a traccion. Probeta de seccion
circula (a), probeta de seccion rectangular (b) [15]

La probeta presenta una seccion central rebajada. Esta seccidn es la zona que
va a sufrir las mayores deformaciones y por dltimo la rotura. Ademas, la seccién
de la probeta ser& o circular o bien rectangular en funcidén del material o de la
dificultad para obtener una de las probetas.

Por otro lado, en la seccion rebajada comentada anteriormente, se marcara una
zona o distancia de control denominada como longitud calibrada de la probeta.
Esta zona se aprecia mejor en la ilustracién 26, es la longitud marcada como
“Lo”. Este valor y la seccion de la probeta son esenciales para calcular las

propiedades del material una vez obtenidos los datos del ensayo.
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!

llustracién 26. Probeta de
traccion [16]

El ensayo de traccion se realiza con el uso de una Maquina Universal de
Ensayos. Estas maquinas presentan una estructura bastante sencilla (ilustracion
27). En primer lugar, posee una célula de carga que es la encargada de medir
los esfuerzos aplicado en todo momento. Para sujetar las probetas y poder
aplicarles las cargas, la maquina posee una mordaza superior y otra mordaza
inferior. Finalmente, presenta una cruceta que es la encargada de aplicar los
esfuerzos ya que es una parte movil.

El funcionamiento de la maquina debe cumplir unas necesidades. La primera de
ellas es que sea capaz de aplicar el alargamiento a la probeta de forma
constante. La segunda, es que la maquina sea capaz de medir los datos de la
fuerza y el alargamiento de forma simultanea y continua.

Celda de Carga
4

Probeta
Mordazas ~

1

Cabezal
Movil.

llustracion 27. Esquema de una maquina
universal de ensayos [16]
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Como mencioné la maquina debe ser capaz de medir tanto la fuerza aplicada
como el alargamiento producido. Esto proporciona un grafico fuerza-
alargamiento una vez finalizado el ensayo. El eje de ordenadas correspondera a
la Fuerza en kN mientras que el eje de abscisas sera el del alargamiento en mm.
Generalmente, para ensayos de materiales metalicos se obtiene gréaficos con

una forma similar a la siguiente (Gréfico 2):

100 500 ™
B PLASTICIDAD
- T A
— - o
< 2 0
X o)
50
S Rotura ‘ & 200 !
| - -—
1
3 z .
2o 1:
I
0 | | | | |
] I | 0 002 004 006 008 0.0
0 1 2 3 4 3 ..
. Deformacion &, (mm/mm)
Alargamiento (mm)
Gréfico 3. Gréfico carga-alargamiento Gréfico 2. Gréfico tension-deformacion

de ensayo a traccién.

Una vez obtenida la gréafica de carga-alargamiento (Grafico 2), con estos valores
se calculan los valores de tension y deformacion correspondientes ya que éstos
no dependen de las dimensiones del material y permiten obtener las
caracteristicas resistentes intrinsecas del material. Como vemos en el grafico 3,

ese seria el resultado tras pasar a tension y deformacion.

Para poder pasar de unos valores a otros consiste en aplicar las siguientes

ecuaciones:

F
Tension [MPa] == 0 = —
So
F = Carga (N)
So = Superficie donde se aplica la carga (mm?)

o = Tension (MPa)
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AL
Lg

AL = Alargamiento (mm)

Lo = Longitud de referencia o calibrada (mm)

e = Deformacion (-)

Por otro lado, en este ensayo se calculara el modulo elastico y la resistencia a

traccion. Para el médulo elastico se obtendra la pendiente en la zona eléstica y

la resistencia corresponde con el mayor valor de tension al que se somete la

probeta.

En el

7
A X4

gréafico 3 se observan dos zonas:

La primera de ellas es la zona elastica. Esta zona se caracteriza por
presentar una correlacion lineal entre las tensiones y las deformaciones.
Esto significa que, para las tensiones dentro de esta zona, el material
presenta un comportamiento elastico y por tanto cuando se deja de aplicar
la carga el material recupera su forma inicial sin sufrir ninguna
deformacion permanente.

El limite de esta zona es conocido como limite elastico. Este punto se
corresponde con la tensibn maxima que soporta el material en
condiciones elasticas.

También existe el limite elastico aparente. Este limite representa la
tensidbn maxima que soporta el material tras aplicarle una deformacion
plastica equivalente a 0,2%.

La segunda zona es la denominada zona plastica. Las tensiones
aplicadas en esta zona provocan una deformacién permanente en el
material una vez se dejen de aplicar. El limite es el punto de rotura que
como bien indica su nombre, se da cuando la probeta alcanza una

deformacion que no puede soportar y acaba rompiéndose.

49

——
| —



Grado en Ingenieria Mecéanica
2019/2020

En este proyecto se optd por utilizar probetas de seccion rectangular. De cada
escenario se obtuvieron 6 probetas para ensayar de una longitud de 12 mmy un
espesor de entre 1,3 y 1,5. Ademas en cada escenario existe una probeta de un
espesor mayor, de alrededor de 2 mm. Como vemos en la ilustracion 28 y debido
a las medidas comentadas, son unas probetas pequefas. Para poder agarrarlas

a la maquina de ensayos fue necesario hacer una mordaza especial.

llustracién 28. Probeta de seccién rectangular preparada para ser
ensayada.

La maquina universal de ensayos empleada es de la compafia Shimadzu de la
gama AG-Xplus capaz de aplicar hasta 100kN (ilustracién 29). Se puede ajustar
tanto manualmente con un mando de control que incorpora la propia maquina o
también a través de un ordenador conectado. Ademas, en el ordenador se

registra de forma simultanea los datos del ensayo.
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llustracién 29. Maquina universal de llustraciéon 30. Montaje del ensayo
ensayos Shimadzu de traccion.

Por dltimo, es necesario marcar las probetas. Como se aprecia en la ilustracion
28, la probeta se marca de negro y a la distancia de control se marca de blanco
para hacer contraste. Esto se debe a que la maquina de ensayos mide el
alargamiento de dos formas distintas. Uno de ellos es con la cruceta movil, pero
esto puede inducir a error debido a pequefios ajustes de la probeta cuando
empieza el ensayo. El otro método para medir el alargamiento es a través de una
camara que reconoce el contraste marcado anteriormente, video extensometria.
Una vez marcadas las probetas, se colocan en las mordazas especificas y se
aproximan manualmente para tensar la probeta, pero sin aplicar un esfuerzo.
Esto ahorra tiempo en el ensayo. Este ensayo es rapido y se pueden ensayar las

probetas de un escenario en poco tiempo.

5.3.2 Ensayo de flexion

El siguiente ensayo que se realizé para caracterizar las propiedades mecanicas
de los diferentes escenarios de fabricacion, fue el ensayo de flexion.
En este proyecto se optd por un ensayo de flexion a 4 puntos (ilustracion 31). La

ventaja del ensayo a 4 puntos respecto al de 3 puntos es que la zona central de
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la probeta se somete a una tensién uniforme y ademas el momento flector en la

zona central es constante.

h

i
M) O N ¢

L

llustracién 31. Esquema de un ensayo de flexion 4 puntos y
representacion de la distribucion de momentos [17]

La flexion es una deformacion provocada en elementos estructurales alargados
en una direccion perpendicular a su eje longitudinal. El ensayo de flexion se
utiliza para evaluar el comportamiento del esfuerzo de deformacion de un
material, asi como la resistencia a flexion de este. Con este ensayo se obtiene
una curva carga-desplazamiento.

Para realizar el ensayo se utilizé la misma maquina universal de ensayos que
para el ensayo de traccion (ilustracion 29). En este caso se cambiara el utillaje
para poder realizar el ensayo. Como se aprecia en la ilustracion 31, la probeta
se coloca sobre una base fija en forma de “U” con dos apoyos cilindricos. La
carga se aplica sobre la parte superior a través de una pieza rectangular con
otros dos apoyos cilindricos.

En este caso es necesario conocer la longitud entre los dos apoyos y las
dimensiones del espesor y el ancho de las probetas. La geometria de la pieza es
basicamente un prisma rectangular. Los espesores de las muestras de los 3
escenarios varian de 3,00 a 4,00 mm mientras que el ancho entre 12,00y 12,30
mm. La longitud entre apoyos es de 22 mm.

Para medir la flecha, igual que ocurria con el ensayo de traccion, se obtienen
dos mediciones. La primera de ellas es por la cruceta movil y la otra flecha que

es la que consideraremos en los datos, es la captada por la cdmara. Para ello,
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el lateral de la probeta se pintard de negro para que exista mayor contraste. En
la zona central se colocara un pequefio rombo de color blanco y en la base fija
de los apoyos se colocara otra fila de rombos blancos que se tomaran de
referencia en el ordenador para medir la flecha (ilustracion 32).

llustracién 32. Montaje del ensayo de flexién a 4 puntos

Las ecuaciones empleadas son las correspondientes al ensayo de flexion a 4
puntos y con relacion a medios. La relaciébn a medios hace referencia a la
distancia entre apoyos. La distancia entre apoyos superiores (11 mm) y la mitad
de la distancia entre apoyos inferiores (22 mm).

0,75 F - L
Esfuerzo de flexion rectangular, tension [MPa] == 0 = W
o = Tension (MPa)
F = Fuerza (N)
L = Distancia entre apoyos inferiores (mm)
b = Ancho (mm)
h = Espesor (mm)

436-D-h
Deformacion de flexion rectangular == & = T
e = Deformacién (—)

D = Deflexion (mm)

h = Espesor (mm)

L = Distancia entre apoyos (mm)
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0,17 - pendiente - L3
b-h3

Mddulo de flexion rectangular === E =

E = Médulo (MPa)
AF

pendiente = D

L = Distancia entre apoyos (mm)
b = Ancho (mm)
h = Espesor (mm)

5.4. Caracterizacion Microestructural

Para realizar la caracterizacion microestructural se ha procedido a una
preparacion metalogréfica, de esta forma poder identificar las fases presentes en
cada muestra. Esto permitira apreciar los cambios microestructurales en la
misma aleacion a causa de las diferencias en el proceso de fabricacion. Ademas,
este ensayo es fundamental ya que las estructuras cristalinas de los metales

definen su comportamiento.

5.4.1 Obtencion de las muestras

Para poder llevar a cabo este estudio, es necesario una previa preparacion de

las muestras para poder observarlas en el microscopio de forma Optima.

En primer lugar, como sabemos las muestras se cortaron en 3 piezas mas
pequefias. Dos de 27 mm y otra de 2 mm. Para la caracterizacion
microestructural se empleara la muestra de 2 mm para microscopia electronica
de barrido (SEM). También se elegiran de las muestras ensayadas a flexion 3

piezas de cada escenario para la preparacion metalografica.
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5.4.2 Embuticion de las muestras

Como vemos, son muestras muy pequefas, para manipularlas correctamente es
necesario su embuticion en resinas. La resina que se utilizara es la resina
ClaroFast (tabla 5) de la empresa Struers. Es una resina acrilica transparente de

embuticion en caliente, es termopléstica.

COMPOSICION CLAROFAST
Componentes Proporcion en %
Polimero de metacrilato 60-100
Metacrilato de metilo 0.1<1
Peroxido de dibenzoilo 0.1-<1

Tabla 5. Composicion de la resina ClaroFast

Para aplicar la resina ClaroFast se utiliza una prensa hidraulica en caliente del
fabricante Struers, mas concretamente el modelo CitoPress-1 (ilustracion 33). La
prensa CitoPress-1 cuenta una pantalla LCD donde muestra los parametros
introducidos mediante el panel tactil para el correcto proceso.

FERE Rt o - e s AR

llustracién 33. Prensa CitoPress-1

En cuanto a los parametros 6ptimos para la resina ClaroFast segun el fabricante
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son los siguientes (tabla 6):

Resina Calentamiento Enfriamiento Tiempo

Tipo Cantidad | Tiempo | Temp. | Presion | Tiempo | Velocidad | Total

[ml] [min] [°C] [bar] [min] [min]

ClaroFast 15 35 180 350 6 Low 9.5

Tabla 6. Parametros para un cilindro de 25 mm de diametro de ClaroFast

El proceso para embutir las muestras es sencillo y rapido:

% Primero, la muestra que queramos embutir se limpia para evitar que se
embuta con algun elemento de suciedad.

% Seguidamente, se abre el cilindro de la prensa desenroscandolo y se
limpia bien las partes moéviles para que una vez finalizado el proceso sea
mas facil extraer la pieza.

% Una vez esté todo limpio, se sube el piston y la superficie de la muestra
gue se desee analizar se coloca hacia abajo en el interior y centrado.

% Después, con la ayuda de una cuchara se echa la resina ClaroFast, en
forma de polvo, que sea necesaria, pero se deja una pequefa porcion. A
continuacion, se coloca una etiqueta para identificar la muestra y saber a
gué escenario pertenece y se termina de cubrir con la resina restante.

% Finalmente, se hace descender el pistdn hasta su posicion mas baja. Se
cierray se introducen en la prensa los parametros de la tabla 6. Pasados

9,5 minutos se habra embutido la muestra.

Finalizado el proceso se extrae la muestra y este proceso se repite con el resto

de los escenarios y muestras que sean necesarias.
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5.4.3 Desbhaste

Una vez obtenidas las muestras embutidas es necesario someterlas a unos
procesos para prepararlas para su estudio. En este apartado se explicara el

primero de esos procesos que consiste en un desbaste.

El desbaste consiste en eliminar una capa de material para conseguir exponer
una superficie del metal sin impurezas que no permitan realizar su posterior

examen y ademas se le confiere una configuracion plana.

El proceso de desbaste esta conformado por 3 etapas principales: desbaste
grueso, intermedio y desbaste final. En ese orden, se va consiguiendo una
superficie mas plana y con menos impurezas conforme se avanza hasta llegar el

desbaste final.

El desbaste lo voy a realizar en unas cintas de desbaste del fabricante Struersy

el modelo es Labopol-25 (ilustracion 34).

SR L

llustracion 34. Cintas de desbaste Labopol-25 del fabricante Struers
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5.4.3.1 Desbaste grueso, intermedio y final

El primer paso consiste en el desbaste grueso. Se realiza nada méas extraer la
probeta de la prensa. El objetivo de este desbaste es eliminar las grandes
impurezas que existan por el proceso de embuticion. Ademas, también se

eliminan rebabas y se desbastan los bordes para agarrar mejor la probeta.

Para desbastar se utilizan unos discos abrasivos. Los discos abrasivos son unas
piezas circulares compuestas por granos abrasivos triturados. Para unir estos
granos se utiliza un aglutinante y se fijan a un material de soporte. En cuanto al
material de este grano, puede de ser sintético, ceramicos, diamante, etc. En

funcidon del material que se desee desbastar se empleara un disco u otro.

Debido a que se utilizan discos abrasivos es necesario tener control de la presion
gue se ejerce para evitar una gran distorsion y un aumento de la temperatura de

la superficie que pueda alterar los futuros resultados morfologicos de la muestra.

El procedimiento consiste en desbastar cada una de las muestras embutidas
ejerciendo presion sobre los discos. Se empieza con el disco con el grano mas
abrasivo y cuando se cambia de disco, la posicion de la pieza se cambia
girandola 90°. Esto se debe a que cuando se desbasta, la superficie se raya en
la direccion del disco abrasivo. Para eliminar este rayado con el siguiente disco

se gira 90° y asi se consigue eliminar el anterior rayado.

El primer disco utilizado es de un tamafio de grano de 220. Posteriormente se

empleara un pafio de 500.

Los sucesivos desbastes son el intermedio y final. El objetivo de estos desbastes
es ir utilizando pafios menos agresivos para ir reduciendo las huellas anteriores
y conseguir un rayado muy pequefio que se puede eliminar con el posterior

pulido. Los pafios empleados son los de 1000 y 2000.
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5.4.4 Pulido

La etapa de pulido consiste en eliminar las huellas o rayado dejado por el ultimo
disco de desbaste abrasivo y asi obtener una superficie especular.

Una superficie especular es aquella superficie ideal en la que se cumple la ley
de la reflexién. Esto significa que los rayos que se incidan sobre esta superficie
se reflejaran con el mismo angulo de incidencia. Como se observa en la
ilustracion 35, que a diferencia de la reflexion especular la reflexion difusa es la
gue tienen las muestras antes de pulirlas y por tanto no se puede saber como se

reflejara la luz.

llustracién 35. Comparacion entre la reflexion especular y la difusa [18]

Es necesario que la superficie cumpla con la reflexibn especular para cuando
sea atacada, refleje los rayos de luz para poder observar la estructura en el

microscopio.

El proceso de pulido se consigue con una maquina pulidora mecanica. Para ello
se realiza sobre un pafio y con un abrasivo. Estos abrasivos son compuestos de
finas particulas con aristas y veértices cortantes que se encuentran sobre un

liquido. Los abrasivos mas empleados, suelen ser los de diamante y alimina.

Para comenzar, el pafio se impregna con el liquido abrasivo y las muestras
desbastas se mantiene sobre el pafio girando y el pafio también gira. Una vez
finalizado el pulido, se limpia la muestra con agua. Después se impregna de
alcohol y con aire se evapora. Asi ya estaria preparada la muestra para

someterla al ataque.
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Para nuestro estudio, la maquina pulidora que se empleara es del fabricante
Struers el modelo LaboPol-5 (ilustracién 36). En cuanto al abrasivo, se utilizara
una pasta de diamante.

llustracion 36. Maquina pulidora Struers LaboPol-5

El proceso de pulido es el siguiente:

e Se coloca el recipiente con el abrasivo en el dispensador automatico. Este
dispensador ir4 rociando gota a gota de abrasivo sobre el pafio.

e Seguidamente, se coloca el pafio sobre la base. La base y el pafio se
unen por atraccion magnética. Se aplicara
un poco del liquido abrasivo de diamante
para comenzar el pulido con el disco
humedo.

e Las muestras se colocan en el cilindro

metalico. Como se aprecia en la ilustracion

37, este cilindro dispone de 3 orificios . -
llustracion 37. Soporte cilindrico de la

que permiten sujetar 3 muestras de pulidora Struers LaboPol-5

forma simultanea. Este cilindro también hace rotar las muestras. Para

sujetar las muestras, éstas se colocan sobre el disco y se baja el cabezal
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cilindrico para que se queden dentro de estos orificios. Después mediante
un muelle y una rosca se hace fuerza sobre la superficie superior de cada
muestra contra el disco.

e A continuacion, se introducen los parametros, en la pulidora, de velocidad
y tiempo. Ya estaria preparada para su funcionamiento.

e Finalmente, cuando se termina de pulir se retiran las 3 muestras y se

limpian con agua. Por ultimo, se humedece en alcohol y se secan con aire.

En este momento las muestras estarian preparadas para atacarlas.

5.4.5 Ataque Quimico

El ataque quimico se realiza justo después del pulido. Cuanto antes se realice
mejor ya que se evita que se raye la superficie pulida. El objetivo del ataque es
poder observar la estructura de la muestra como los bordes de granos y todos
los constituyentes estructurales. Para hacer esto posible, se utiliza un reactivo
sobre la superficie deseada. Como resultado, con la ayuda de un microscopio se
pueden observar los diferentes elementos estructurales ya que las fases y los

planos orientados presentan diferencias al ataque quimico.

Normalmente, los reactivos que se utilizan son acidos (organicos o inorganicos)
y sustancias complejas disueltas en agua o alcohol. Es importante la eleccién
del reactivo de ataque, asi como la temperatura y el tiempo que se aplica. Para
ello es importante hacer un estudio previo para elegir lo 6ptimo para obtener los

resultados deseados.

El tiempo de ataque es muy importante ya que un atague escaso no provocaria
un contraste 6ptimo entre las diferentes fases y bordes de grano. Por otro lado,
un ataque demasiado largo también dificultaria la distincion de las fases y los

granos serian muy anchos.
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Finalizado el ataque, igual que en etapas anteriores, se procede a limpiar la
probeta. Se lava con agua y se humedece con alcohol. Por dltimo, se seca con
aire. En este punto, las muestras estan preparadas para observarlas al

microscopio.

En nuestro estudio se utilizara para el ataque quimico el reactivo Kroll. El
compuesto Kroll (tabla 7) es una solucién quimica acida.

Composicion Kroll
3 ml HF 6 ml HNO3 100 ml H20

Tabla 7. Composicién del acido denominado Kroll

Para aplicar el acido se introduce la superficie interesada en el reactivo. Pasado
el tiempo necesario, no mas de unos poco segundos, se limpia la superficie con
agua destilada y se seca con aire. Una vez finalizado este proceso, la superficie
perfecta y con aspecto de espejo queda de un color mas oscuro y a simple vista
se pueden apreciar ciertas estructuras (ilustraciéon 38).

llustracion 38. Ejemplo de las muestras tras someterlas al ataque quimico
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5.4.6 Errores en la preparacion

Durante la preparacion de las muestras para metalografia se pueden producir
una serie de defectos que se tienen que evitar ya que éstos dificultan la

observacion de la estructura del material.

El primero de estos defectos es el rayado. Es un error bastante comun durante
el desbaste de las probetas si no se elimina correctamente el rayado anterior. Si
no se soluciona, el rayado puede verse tras el pulido.

El siguiente de estos defectos es la deformacion plastica que no se puede
apreciar hasta que se realiza el ataque. La deformacion plastica provoca

defectos superficiales.

Otro defecto provocado en el pulido debido a la abrasidon son arranques de
material. Eso provoca una serie de cavidades en la muestra que se producen por

utilizar una fuerza excesiva y también por seleccion de un pafio inadecuado.

Por ultimo, un defecto relacionado con el pafio, asi como el abrasivo y lubricante

es que queden restos de particulas de abrasivos incrustadas en las muestras.

5.4.7 Microscopia optica

La microscopia optica es el primer paso para evaluar la microestructura de las
diferentes muestras. Esta técnica consiste en observar las muestras con lentes
de aumento con el uso de luz visible. Este es el método convencional de

microscopia, inventado siglos atras pero que se sigue utilizando hoy en dia.
En cuanto a tipos de microscopios podemos encontrar una gran variedad en

funcién de la resolucidon y contraste que se desee. En primer lugar, esta el

microscopio simple, este tipo de microscopio solamente utiliza una lente para
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ampliar la imagen. El siguiente microscopio es el compuesto, este est4 formado
por varias lentes para conseguir una mayor resolucion. Este es el microscopio
optico mas empleado en la investigacion. También existen los microscopios
digitales, que consisten en microscopio o bien simples o compuestos, pero se

visualiza la imagen a través de un ordenador.

Otro tipo de microscopios son el de comparacion que permite observar dos
muestras al mismo tiempo y el microscopio invertido que permite ver la muestra

desde abajo.

En este caso se empleara un microscopio 6ptico digital compuesto del fabricante
Nikon, de la serie Eclipse LV-N (ilustracion 39). Este microscopio lleva un
software propio para tratar las imagenes y el cambio de las lentes se hace de
manera automatica, asi como el control de la platina, enfoques, brazo y
condensador. Ademas, posee objetivos de aumento de 50,100,200,500 y 1000

aumentos.

llustracion 39. Microscopio optico Nikon Eclipse LV-N
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5.4.8 Microscopia electronica de barrido

En este apartado se va a explicar el segundo método de microscopia empleado
para caracterizar la microestructura de cada una de las muestras. En este caso

se utilizaré la Microscopia electronica de barrido (SEM).

La principal diferencia entre el microscopio electronico de barrido y la
microscopia Optica es que no se utiliza la luz para visualizar las muestras. En
este caso se emplean electrones para formar la imagen. Esto permite obtener
una mayor resolucién y profundidad, por tanto, se puede realizar un mejor

estudiar y obtener mas informacion que con el microscopio optico.

5.4.8.1 Funcionamiento SEM

Primero de todo, la muestra tiene que ser conductora. Normalmente para ello se
suele colocar una lamina de un metal conductor sobre la superficie de la muestra

para otorgarle esa propiedad.

Una vez que se prepara las muestras, el microscopio consigue acelerar
electrones en un campo eléctrico. Para hacer esto posible, se utiliza un filamento
gue genera los electrones y mediante diferencial de potencial se aceleran. Esta
diferencia de potencial puede variar desde los 50 V hasta los 30000 V. Los
electrones acelerados mediante altos voltajes se suelen utilizar para el estudio
de muestras metalicas y los voltajes menores se emplean para muestras
biologicas. Esto es debido, a que las muestras biologicas y otras muestras
sensibles pueden resultar dafiadas a elevados voltajes. En cambio, las probetas

metalicas no son dafas y los altos voltajes permiten una mejor visualizacion.
Seguidamente, estos electrones emitidos por el filamento se hacen pasar por

una serie de lentes condensadoras y por ultimo por un lente objetivo. La funcién

de estas lentes es conseguir reducir la imagen del flamento para que de esta
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forma se aplique sobre la muestra un haz de electrones mas pequefio y asi

conseguir una mejor imagen.

Como se observa en la ilustracion 40, en la etapa final del cafion, en el objetivo
se encuentran unas bobinas de escaneado o bobinas deflectoras. Estas bobinas
se encargan de realizar el barrido de haz de electrones sobre la superficie de las

probetas.

Cafién de electrones —4UJ

- Haz de electrones

. L1
Primer condensador —

Seguhdo condensador

——rEspectrometro X

Bobinas de escaneado al (i

Objetivo

Detector de electrones — =
retrodispersados

Muestra —ﬂ
etector de electrones
secundario

Bomba de vacio

llustracion 40. Representacion de un SEM con detector de rayos X [19]

Cuando el haz de electrones incide sobre la muestra, se produce una
interaccion entre los electrones y los atomos del material. En esa interaccion,
en funcién de como reboten los electrones o si pierden energia, se producen
diversos efectos (ilustracion 41). Estos procesos se pueden captar y observar

en funcién del equipo que se utilice.
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Haz de electrones
Incidente

Electrones secundarios

h Electrones

.
.0. Retrodispersados

Electrones Auger

Catodoluminiscencia

,7

llustracion 41. Esquema de las sefiales producidas tras hacer incidir el haz de electrones
contra la muestra. [20]

Como se observa en lailustracion 41, se producen cinco efectos. A continuacion,

se va a realizar una pequefa explicacion de los 4 mas empleados en microscopia

electrénica de barrido:

e Electrones secundarios (SE): los electrones secundarios son electrones

gue saltan del atomo. Esto se produce cuando se incide una cantidad de
energia suficiente sobre el &tomo y es absorbida por un electrén. Ademas,
estos electrones se encuentran cerca de la superficie porque son de baja
energia.

En la microscopia electrénica de barrido, estos electrones son los mas

empleados para obtener las imagenes. Se obtienen imagenes en blanco

y negro y de la mayor resolucion posible.

e Electrones Auger: el fendmeno de electrones Auger esta relacionado con

los electrones secundarios. Este fendmeno consiste en que cuando un
electron es expulsado del atomo, ese hueco es ocupado por otro electron
mas externo. Debido a este proceso, el atomo presenta un exceso de
energia y en ocasiones se compensa emitiendo otro electrén de la capa
mas externa del atomo. Este ultimo electrén es el electron Auger.

Este fendmeno se utiliza para obtener informacién de los elementos de la
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zona superficial de la muestra.

e Rayos X: igual que con el caso de los electrones Auger, el exceso de
energia puede producir los rayos X. Los rayos X son radiaciones
electromagnéticas con longitud de onda entre 10 nm y 0,01 nm. En
funcion de la longitud de onda es su energia. A mayor longitud de onda
menor energia. También proporcionan informacion de los compuestos
de la superficie del material, pero de una mayor zona que los electrones

Auge.

e Electrones retrodispersados (BSE): en este caso, cuando se hace incidir
el haz de electrones de forma frontal con el nicleo de un atomo, el haz
es repelido en sentido contrario. Este efecto es sensible a las
variaciones del numero atdmico que presenten los diversos elementos
de la superficie de la muestra.

En este caso, las imagenes obtenidas son de menor resolucion que SE
pero es muy util para obtener la informacion sobre la composicion

superficial de la muestra.

Secondary Electrons Backscattered Electrons Auger Electrons or
X-Ray Fluorescence

llustracion 42. Representacion gréafica de los electrones secundarios, electrones
retrodispersados, electrones Auge y rayos X. [20]
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5.4.8.2 Equipos empleados

En este estudio se emplearan los siguientes equipos para la obtencion de datos

e imagenes para la caracterizacidn microestructural.

En primer lugar, se utilizard el Microscopio Electrénico de Barrido (SEM) de la
marca ZEISS el modelo AURIGA Compact. Este microscopio es capaz de
realizar la siguiente funcién: microscopia combinada de electrones e iones
focalizados. Ademads, incluye detector de rayos X y de electrones
retrodispersados difractado del fabricante Oxford Instruments.

TIT

~
-

-
i3
o
§

L)

<
9
=
=
<

llustracion 43. Microscopio Electrénico de Barrido del fabricante ZEISS [21]

Seguidamente, se utilizé el Microscopio Electrénico de Barrido de Emision de
Campo (HRFESEM) de la compafia ZEISS y modelo Gemini SEM 500

(ilustracién 44).
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llustracién 44. Microscopio Electrénico de Barrido de Emisién de
Campo del fabricante Zeiss [21]
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6. RESULTADOS

En el siguiente apartado se expondran los resultados obtenidos tras la
realizacion de los diferentes ensayos explicados anteriormente para cada uno de
los 3 escenarios de fabricacidén. Los resultados corresponden a los obtenidos
mediante los ensayos de traccion y flexion, asi como los ensayos metalograficos.

Ademas, se mostraran las diferentes tablas y graficos obtenidos en los ensayos

y tras utilizar las ecuaciones comentadas anteriormente.

A continuacién, se muestra una tabla 8 resumen de los tres escenarios que se
han sometido a los diferentes ensayos para recordar las diferencias entre cada

uno de los escenarios de fabricacion.

Escenario 1 2 3
Material Ti6AI4V Ti6Al4V Ti6AI4V
Fabricacion EBM EBM EBM
HIP HIP
Post-proceso enfriamiento enfriamiento -
500 °C/min 100 °C/min

Tabla 8. Resumen de los 3 escenarios ensayados en el proyecto

6.1. Resultados caracterizacion mecanica

Como se explicé en el epigrafe numero 5 “Desarrollo Experimental”’, para la
caracterizacion mecanica se han sometido las muestras a dos ensayos: ensayo

de traccidon y ensayo de flexion.

Con ambos ensayos se pueden obtener las principales propiedades mecéanicas

de cada uno de los escenarios.

71

——
| —



i gg IIIVTEERLSNIITQ/T\ Grado en Ingenieria Mecanica

DE VALENCIA 2019/2020

6.1.1 Resultados Ensayo a Traccion

En el apartado “5.3.1 Ensayo de traccion” se explico el proceso del ensayo de
traccion. Desde los tipos de probetas, el ensayo y las ecuaciones necesarias

para la obtencion de las diferentes propiedades del material.

De cada escenario se han ensayado 6 muestras diferentes. En primer lugar, se

van a comentar los resultados obtenidos en el escenario 1.

6.1.1.1 Resultados Traccion Escenario 1

Este primer escenario, cada una de las muestras han sido marcadas como 1 del
escenario 1 y una letra desde la a hasta la f, tabla 9.

Las medidas de las muestras, como se explicd, corresponden con el espesor de
la probeta y el ancho de la seccion central que es por donde se produce la rotura.

También se mide la longitud calibrada.

Muestras | Espesor (mm) | Ancho (mm) Longitud Calibrada(mm)
1A 1,506 2,110 9,666
1B 1,380 2,210 8,940
1C 1,427 2,130 9,060
1D 2,401 2,200 9,388
1E 1,318 2,080 8,796
1F 1,533 2,220 9,710

Tabla 9. Dimensiones de las probetas de traccion del escenario 1

Tras someter a ensayo cada una de las probetas se obtuvieron los valores de la
fuerza y el desplazamiento. Mediante las ecuaciones explicadas en el apartado
“5.3.1 Ensayo de traccion” se obtendra la grafica Tension-Deformacién. Con
estos datos se obtiene la pendiente para conocer el médulo elastico y la tension

maxima o resistencia.
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Muestras Modulo Elastico | pegistencia (Mpay | Deformacionen
(GPa) rotura
1A 85 1067 0,04
1B 75 773 0,01
1C 95 1075 0,04
1E 84 1080 0,03
1F 146 1054 0,02
MEDIA 97 999 0,03
DESVIACION 28 151 0,01
MEDIA SIN 0,03
MUESTRA F 85 999
DESVIACION
SIN MUESTRA 9 151 0,01
F

Tabla 10. Resultados obtenidos para muestra del escenario 1 para el ensayo de traccion

Se aprecia en la tabla 10, que no se muestran los datos para la muestra 1D, esto
es debido a que no tenian coherencia los datos obtenidos de deformacion. Eran
valores negativos la gran mayor parte del ensayo. Este error puede ser debido a
una mala colocacion de la probeta, mecanizado deficiente, sobre acumulacion

de tensiones en alguna zona critica.

En cuanto al médulo elastico vemos que se obtiene un valor entre 75y 146 GPa.
La media seria de 97 + 28 GPa si no se cuenta la muestra 1F, debido a que su
valor es muy alejado del resto, se obtiene una media de 85 + 9 GPa. Como se
observa, la desviacion se reduce en gran medida para el modulo elastico cuando

se obtiene la media sin la muestra F.
Por otro lado, la resistencia vemos que varia entre 772 MPa en el caso mas
inferior pero el resto de las muestras presentan una resistencia en torno a 1055-

1080 MPa.

A continuacion, se adjunta la gréfica tensién-deformacién obtenida para la
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muestra 1 como ejemplo del resto de gréficas obtenidas con este ensayo.

1200 ~

1000 o

800 H

600 -

400 4

200 A

Tension (MPa)

o T T T 1
0 0,01 0,02 0,03 0,04

Deformaciéon (mm/mm)

Gréfico 4. Gréfica Tensién-Deformacién ensayo a traccion de la muestra 1A

Como se observa en el grafico 4, hasta algo menos de 0,01 de deformacion
presenta un comportamiento elastico y después aparece el comportamiento
plastico. Por ultimo, se produce la rotura antes de una deformacion de 0,037.
Como se menciono, los resultados de la muestra 1D no se tuvieron en cuenta
debido a la incongruencia de éstos de acuerdo a lo que se muestra en el grafico

5. Se obtuvieron valores muy extrafios de deformacion

1000 ~

900 - I
800 -/'/—

Tensiéon (MPa)

-0,006 -0,004 -0,002 0 0,002 0,004 0,006

Deformacion (mm/mm)

Gréfico 5. Gréfica Tension-Deformacién ensayo a traccion de la muestra 1D
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6.1.1.2 Resultados Traccion Escenario 2

Igual que con el escenario 1, se han ensayado 6 muestras. Estas muestras se
han marcado con el nimero 2, por el escenario 2,y con una letradelaAalaF.

Las dimensiones de las muestras figuran en la tabla 11.

Muestras | Espesor (mm) [ Ancho (mm) Longitud Calibrada(mm)
2A 1,453 2,160 9,510
2B 1,394 2,190 9,007
25 1,722 2,160 9,619
2D 1,505 2,230 9,456
2E 1,473 2,200 9,585
2F 1,909 2,240 9,275

Tabla 11. Dimensiones de las probetas de traccién del escenario 2

Tras realizar el ensayo se obtuvieron los resultados de la tabla 12:

Muestras Médulo Elastico (GPa) | Resistencia (MPa) Deforrrgticrlgn en
2A 143 940 0,12
2B 90 919 0,08
2C 95 799 0,04
2D 66 951 0,08
2E 68 935 0,10
2F 58 817 0,07
MEDIA 87 894 0,08
DESVIACION 31 67 0,03
MEDIA SIN 0,07
MUESTRA A 75 884
DESVIACION SIN 0,02
MUESTRA A 16 71

Tabla 12. Resultados obtenidos para muestra del escenario 2 para el ensayo de traccion
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En este caso se han dado por valido todos los resultados, pero se puede apreciar
una gran variedad en cuanto al modulo elastico se refiere. Aunque los resultados
son coherentes, si que se puede apreciar una diferencia entre los 3 primeros
ensayos (2A, 2B, 2C) con los otros tres ensayos (2D, 2E, 2F).

1000
900 N\
800
700
600
500
400
300

200
10

Tensién (MPa)

r \> | T T T T T 1

-0,02 0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12 0,14

Deformacion (mm/mm)

Gréfico 6. Gréafica Tensién-Deformacién ensayo a traccion de la muestra 2A

1000 1
900 -1 ﬁ\\
800 -
700 1
600 -
500 A
400 A
300 A
200 A
100 A

Tensién (MPa)

(¢ 2]

-0,02 0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12

Deformacion (mm/mm)

Gréfico 7. Gréfica Tension-Deformacion ensayo a traccién de la muestra 2E

El grafico 6, es el resultado obtenido para la probeta 2A y presenta una forma
similar para el caso de las probetas 2B y 2C. Mientras que el grafico 7
corresponde con la probeta 2E similar a la 2D y 2F. Existe una gran diferencia
entre los ensayos y en la pendiente, por eso obtenemos una diferencia tan

significativa en los médulos. Es importante remarcar que la resistencia a traccion

——
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si que presenta un valor concentrado en el rango 800-900 MPa. Ademas, se

tomara como referencia del médulo elastico la media obtenida de las muestras

excepto de la muestra 2A ya que da un valor demasiado alejado de los demas,

se reduce la desviacién a casi la mitad. Por tanto, se obtiene un valor de médulo
elastico de 75 + 16 GPa.

6.1.1.3 Resultados Traccion Escenario 3

Al igual que con el resto de los casos se empled la misma nomenclatura en el

ensayo de traccion para identificar las muestras del escenario 3 y se realizaron

las mediciones referidas a espesor, ancho y longitud calibrada, ver tabla 13.

Muestras | Espesor (mm) | Ancho (mm) Longitud Calibrada(mm)
3A 1,343 2,080 9,124
3B 2,257 2,190 9,600
3C 1,498 1,970 8,960
3D 1,476 2,100 9,189
3E 1,443 2,140 9,320
3F 1,509 2,190 9,525

Tabla 13. Dimensiones de las probetas de traccién del escenario 3

Una vez sometidas las probetas a ensayo y realizados los calculos necesarios

se obtuvieron los datos proporcionados por la tabla 14.
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4 Acti Deformacién en
Muestras MOdu(IgPE;?SUCO Resistencia (MPa) rotura
3A 51 790 0,02
3C 114 985 0,02
3D 122 1026 0,10
3E 74 1057 0,06
3F 94 1024 0,09
MEDIA 91 976 0,06
DESVIACION 29 107 0,04
MEDIA SIN 0,07
MUESTRA A 101 1023
DESVIACION SIN
MUESTRA A 22 30 0,04

Tabla 14. Resultados obtenidos para muestra del escenario 3 para el ensayo de traccion

Se desestiman los resultados de la muestra 3B por falta de coherencia. De los
resultados de la Tabla 14, no se va a tener en cuenta la muestra 3A ya que difiere
exageradamente con el resto de los resultados. Por tanto, el médulo elastico
medio es de 101 + 22 GPa y la resistencia de 1023 + 30 MPa

900 1
800 -1
700 1
600 1
500 A
400 A
300 -1
200 -1
100

Tension (MPa)

Fa)
\>2

-0,005 0 0,005 0,01 0,015 0,02 0,025 0,03

Deformacion (mm/mm)

Gréfico 8. Gréfica Tension-Deformacién ensayo a traccion de la muestra 3A

La diferencia en los valores del ensayo de la probeta 3A puede ser a causa de
los acoples cuyos efectos vemos en el grafico 8. Como se ve en la gréfica, hay

saltos en la zona elastica del material, esto es debido a que la probeta no esta
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bien sujeta en las mordazas. Al cargarla se mueve y se recoloca en las

mordazas.

A modo de resumen presentamos en la tabla 15 los valores promedio del modulo
elastico y resistencia de cada escenario.

Escenario Modulo Elastico Resistencia Deformacion
(GPa) (MPa) en rotura
1 85+9 999 + 151 0,03 £0,01
2 75116 884 +71 0,07 £ 0,02
3 101 + 22 1023 + 30 0,07 £ 0,04

Tabla 15. Resultados obtenidos para cada escenario

Tras comparar los escenarios de fabricacion, se puede observar como la
aleacion de Ti6Al4V sometida a HIP (escenarios 1 y 2) presentan un modulo
elastico inferior al escenario 3, el cual representa a una aleacidon no procesada
mediante HIP. Ademas, tanto el médulo como la resistencia a traccion es inferior
para el caso del escenario 2, proceso HIP con la menor velocidad de enfriamiento
(100 °C/min), mientras que la resistencia es practicamente la misma para las
aleaciones del escenario 1 y 3. También para las muestras de Ti6AI4V y
escenario 2 se presenta la mayor deformacion en rotura. Lo que implica un mejor
comportamiento ductil-tenaz. En este sentido, la aleacion del escenario 1 es la
de menor deformacion en la rotura. A pesar de un modulo intermedio y una gran

resistencia, es la de peor ductilidad y tenacidad a traccion.

6.1.2 Resultados Ensayo a Flexion

En el apartado “5.3.2 Ensayo de flexion” se explicd el proceso del ensayo de
flexion, asi como las diferentes ecuaciones que se van a emplear para obtener
las diferentes propiedades. También se explicd las probetas y las dimensiones

caracteristicas.
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De cada escenario se han ensayado 5 muestras diferentes. En primer lugar, se
van a comentar los resultados obtenidos para la aleacion de Ti6Al4V del

escenario 1

6.1.2.1 Resultados Flexién Escenario 1

Como se explico, es necesario conocer las dimensiones del espesor y anchura
de las probetas. Ademas de la distancia entre los soportes inferiores que siempre
es la misma, 22 mm.

Para este ensayo se tienen 5 muestras de cada escenario. Para nombrarlas se
opt6 por emplear nimeros. El primero de ellos corresponde con el escenario, el
siguiente namero es la nomenclatura de la muestra inicial antes de realizar los
diferentes cortes para obtener las probetas. El ultimo nimero es para identificar
cada una de las 5 probetas de cada escenario. Las dimensiones de las muestras

vienen dadas en la tabla 16.

Muestras Espesor (mm) Ancho (mm)
1-3-1 3,960 12,080
1-3-2 4,040 12,030
1-3-3 3,430 12,050
1-3-4 3,780 12,140
1-3-5 3,040 12,220

Tabla 16. Dimensiones de las probetas de flexion del escenario 1

Tras someter a ensayo cada una de las probetas se obtuvieron los valores de la
fuerza y el desplazamiento. Aplicando las ecuaciones mencionadas en el
apartado “5.3.2 Ensayo de flexion” se obtendra la grafica Tensiéon-Deformacion,
como la que aparece en el grafico 9. Con esos datos se obtiene la pendiente

para conocer el médulo elastico y la tension maxima o resistencia, tabla 17.
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Muestras Mdédulo Elastico (GPa)| Resistencia Deformacion

1-3-1 83 1689 0,028

1-3-2 104 1820 0,025

1-3-3 105 1849 0,025

1-3-4 71 1766 0,039

1-3-5 127 2065 0,027
MEDIA 98 1838 0,029
DESVIACION 21 141 0,006

Tabla 17. Resultados obtenidos para muestra del escenario 1 para el ensayo de flexion

Tras analizar los datos se obtiene un modulo elastico medio de 98 + 21 GPa. En

cuanto a la resistencia a flexion se puede observar una distribucion mas

homogénea de valores exceptuando la muestra 1-3-5. Se obtiene un promedio

de 1838 + 141 MPa, y una deformacion de 0,029 + 0,006.

Tension (MPa)

2000 1
1800 -
1600 4
1400 4
1200 -
1000 1
800 1
600 1
400 4
200 -1

-0,01 0 0,01

0,02 0,03

Deformacion (mm/mm)

0,04

Gréfico 9. Gréfica Tension-Deformacién ensayo a flexion de la muestra 1-3-3

6.1.2.2 Resultados Flexién Escenario 2

Como en el escenario 1, se tomaron medidas del espesor y anchura de las

probetas, y distancia entre apoyos de los soportes inferiores es la misma de 22

mm. Las dimensiones de las muestras son las siguientes (tabla 18):
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Muestras Espesor (mm) Ancho (mm)
2-6-6 3,610 12,050
2-6-7 3,190 12,080
2-6-8 3,350 12,040
2-6-9 3,600 12,200
2-6-10 3,900 12,100

Tabla 18. Dimensiones de las probetas de flexion del escenario 2

A partir de los datos obtenibles de registros como los del gréfico 10, se obtienen

los resultados correspondientes a la aleacién fabricada bajo el escenario 2 se

exponen en la tabla 19.

Muestras Médulo Elastico (GPa) Res(li\ilta(zr;cia Deformacion
2-6-6 131 2998 0,065
2-6-7 89 2280 0,058
2-6-8 125 2867 0,061
2-6-9 88 2572 0,066
2-6-10 100 2599 0,063

MEDIA 106 2663 0,063
DESVIACION 20 280 0,003

Tabla 19. Resultados obtenidos para muestra del escenario 2 para el ensayo de flexion

En el ensayo de las muestras del escenario 2 ninguna probeta llego a rotura por

lo que finalizé el ensayo de cada muestra en instantes similares. Como vemos

en los resultados de la tabla 19, el mdédulo elastico medio obtenido es de 106 +

20 GPa, con una resistencia a flexion de 2663 + 280 MPa y una deformacion

0,063 + 0,003.
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Gréfico 10. Gréfica Tension-Deformacion ensayo a flexion de la muestra 2-6-8

6.1.2.3 Resultados Flexién Escenario 3

Por ultimo, las muestras del escenario 3, cuyas dimensiones aparecen en la tabla

20, se ensayaron en las mismas condiciones comentadas anteriormente. El

grafico 11 muestra un registro de flexidbn representativo para ese lote de

muestras.

Muestras Espesor (mm) Ancho (mm)
3-1-11 3,470 12,280
3-2-12 3,600 12,120
3-1-13 3,480 12,230
3-1-14 4,190 12,080
3-2-15 3,550 12,180

Tabla 20. Dimensiones de las probetas de flexion del escenario 3

Los resultados obtenidos fueron los siguientes (tabla 21).
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Muestras Médulo Elastico (GPa) Rese;\:;l‘,ltaear;ma Deformacion
3-1-11 94 2376 0,051
3-2-12 94 2215 0,050
3-1-13 113 2674 0,061
3-1-14 93 2582 0,057
3-2-15 84 2444 0,055
MEDIA 96 2458 0,055
DESVIACION 10 179 0,004

Tabla 21. Resultados obtenidos para muestra del escenario 3 para el ensayo de flexion

Como refleja la tabla 21, el valor promedio del médulo elastico obtenido es de 96
+ 10 GPa. El de laresistencia a flexion es 2458 + 179 MPa, siendo la deformacion
0,055 + 0,004.

0 0,02 0,04 0,06 0,08

Deformacion (mm/mm)

Gréfico 11. Gréfica Tension-Deformacion ensayo a flexion de la muestra 3-2-11

A continuacién, muestro una tabla 22 resumen de las propiedades obtenidas

para cada uno de los escenarios sometidos al ensayo de flexién.
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Escenario Médulo Elastico Resistencia Deformacion
(GPa) (MPa)
1 98 + 21 1838 + 141 0,029 £ 0,006
2 106 + 20 2663 + 280 0,063 £+ 0,003
3 96 + 10 2458 + 179 0,055 + 0,004

Tabla 22. Resultados promedios obtenidos para cada escenario

Las propiedades obtenidas del ensayo de flexiébn para cada aleacion Ti6Al4V
fabricada en los 3 escenarios distintos figuran en la tabla 22. Comparando los
escenarios de fabricacion, se puede observar como las aleaciones de Ti6AI4V
presentan un moédulo elastico préximos, 96 — 106 GPa. Estas diferencias no son
determinantemente significativas. Aungue los valores de resistencia son altos, si
se aprecia un comportamiento resistente dispar. La resistencia con el escenario
1 es la mas baja, al igual que su deformacién en rotura. Por tanto, el
postprocesado HIP con una alta velocidad de enfriamiento proporciona una
aleacion con un comportamiento ductil-resistente inferior a flexion. Todo lo
contrario, para la aleacion del escenario 2. El proceso HIP con la menor
velocidad de enfriamiento (100 °C/min), proporciona maximas resistencia,
ductilidad y modulo. En ese sentido, es mas tenaz a flexion. La aleacion de Ti sin
procesamiento HIP (escenario 3) muestra propiedades algo inferiores a las del
escenario 2. Por tanto, respecto del comportamiento tenaz y resistente a flexion,
de ambas aleaciones Ti6AI4V estaria en la misma linea, muy superior al de la

aleacion del escenario 1.
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6.2. Resultados caracterizaciéon microestructural

En este apartado se van a mostrar los resultados obtenidos durante la utilizacién
de las diferentes técnicas de caracterizacion microestructural explicadas con
anterioridad en el apartado “5.4. Caracterizacion Microestructural”. En él se
explico todo el proceso desde la obtencion de las muestras a la preparacion
metalogréfica para poder realizar el estudio de las fases y granos presentes en

la microestructura.

6.2.1 Resultados Microscopia Optica

Las muestras fueron atacadas quimicamente con el reactivo Kroll para provocar
un contraste en la microestructura de las aleaciones y poder diferenciar sus
componentes. El microscopio 6ptico los aumentos vienen del objetivo y del
ocular, este suele ser de 10X. por lo que los aumentos a vista minimo son 50x,
y con el mayor de 500x. La resolucion viene dada por el detalle mas pequefio
gue se puede observar con nitidez.

Las imagenes tomadas para cada escenario son 5x, 10x y 50x.

En primer lugar, se van a mostrar las imagenes de la aleacion para el escenario
1.

llustracién 45. A) Imagen escenario 1 5x. B) Imagen escenario 1 10x
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llustracion 46. Imagen escenario 1 50x

En la ilustracion 45 se puede apreciar con claridad los granos y sus bordes. En
la imagen a 10x, ilustracion 45 b, y la ilustracion 46 se aprecian unos puntos
negros, posiblemente pequefa porosidad o incluso restos de suciedad ocluida.
Este escenario se enfri6 a 500 °C/min tras ser sometido a HIP. Podemos
observar, por tanto, una microestructura martensitica caracteristica de un
enfriamiento rapido desde temperaturas superiores a B-transus; ademas, de un
gran tamafio de grano. También, como permite ver la ilustracion 46, es una

estructura acicular es decir presenta una estructura martensitica muy fina.

A continuacién, se muestran las imagenes obtenidas para el escenario 2 a

llustracién 47. A) Imagen escenario 2 5x. B) Imagen escenario 2 10x
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llustracion 48. Imagen escenario 2 50x

A diferencia del escenario 1, las muestras de Ti6Al4V se sometieron a un
enfriamiento mas lento, exactamente de 100 °C/min tras el procesamiento HIP.
La microestructura es distinta, aunque el tamafio de grano sigue siendo grande
(ilustracion 47). Ya no se aprecia la formacion martensitica, se atenta la forma
abrupta de las formas aciculares (ilustracién 48), y el contorno de fases aparece
mas redondeado en una amplia zona. Como es observa en las ilustraciones 47
y 48 es una estructura mucho mas gruesa que en el caso anterior. Esta
conformada por un crecimiento de la fase alfa desde el borde hacia el propio
interior del grano.

Por ultimo, se muestran las imagenes del escenario 3, que se corresponden con

la aleacion sometida exclusivamente al proceso de fabricacion EBM.

llustracién 49. A) imagen escenario 3 10x. B) Imagen escenario 3 50x
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La ilustracién 49 manifiesta una microestructura de grano columnar también de
gran tamanfo, formada en su interior por dos fases distribuidas en laminas. La
fase mas oscura corresponde con la fase [ mientras que la zona clara
corresponde con la fase q, la que se manifiesta unas veces como finas aciculas

y otras como matriz donde se dispersa la fase f3.

6.2.2 Resultados Microscopia Electrénica de Barrido (SEM)

A continuacion, se van a presentar los datos obtenidos por microscopia
electronica de barrido. Como se comento, esta tecnologia permite una mayor

resolucion que la microscopia oOptica.

En este estudio se emplearon dos microscopios: HRFESEM y FIB. Las
caracteristicas de la microscopia electrénica de barrido y los diferentes
microscopios se explicaron en el apartado “5.4.8 Microscopia electrénica de

barrido”.

TieC)
=

Ti-6Al 4%V

llustracion 50. Diagrama Ti6Al4V

La aleacion de Ti6Al4V, es una aleacion bifasica donde el Aluminio en 6%
estabiliza la fase a (HCP) mientras que el vanadio en 4% se encarga de
estabilizar la fase B (CC).
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Esta aleacion presenta diferentes microestructuras en funcion de los elementos
intersticiales, asi como de los diferentes tratamientos térmicos a los que es

sometido. Esas estructuras son: martensitica, laminar, bimodal y equiaxial.

En primer lugar, se mostraran las imagenes obtenidas en el HRFESEM para la

aleacion del escenario 1, post procesada por HIP y enfriada a alta velocidad.

Las imagenes obtenidas para el escenario 1 en la ilustracién 51, a 10k x y 25k x;
muestran una estructura martensitica acicular ultra fina, de dimensiones
nanométricas. En la ilustraciébn 52, se obtuvo una imagen de 1000x en el
microscopio FIB. Los espectros asociados a las lineas 2 y 3 marcadas en la

imagen dio lugar al analisis quimico por EDS de la tabla 23.

600 nm
—

llustracién 51. A) Imagen escenario 1 10.0k x. B) Imagen escenario 1 25.0k x

Line Data 2
el Line Data 3
Line Line
Data 2 Data 3
Weight | Atomic | Weight | Atomic
Element % % % %
Ti 91,1 87,9 91,1 87,8
5 Line Data3 Al 4,9 8,5 5,2 8,8
Vv 4,0 3,6 3,8 3,4
llustracion 52. Imagen escenario 1 1000x Tabla 23. Espectros de la linea 2 y la linea 3 de
ilustracion 52
[ 90 1
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Se confirma la composicion de la aleacion Ti6Al4V, aunque el valor del aluminio
es algo inferior. Ademas, en las imagenes se pueden apreciar las muy finas
agujas que conforman la estructura martensitica como se comentd en el

apartado “6.2.1 Resultados Microscopia 6ptica”.

A continuacién, se muestran los resultados del material para el escenario 2. Igual
gue en el caso anterior se obtuvieron imagenes con el HRFESEM y con el FIB,
asi como un andlisis espectral por EDS. Ya no se aprecia la formacién
martensitica en la ilustracion 53. Se atenua la forma abrupta de las formas
aciculares (derecha), y tiende a aparecer finas laminas (color blanco)
intercaladas en placas de mayor espesor (color oscuro).

llustracién 53. A) Imagen escenario 2 250 x. B) Imagen escenario 2 1.0k x
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All Elements
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llustracién 54. Analisis de la muestra del escenario 2 de la zona marcada por la linea.

Como se mostré en el apartado de Propiedades de Ti6Al4V, la composicion de
esta aleacion puede contener un maximo de carbono de 0,08%. Por este motivo,
en la ilustracidon 54 se aprecia como detecta una intensa sefial para el Titanio,
una inferior en el Aluminio, y otra muy reducida de Carbono.
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llustracién 55. Analisis de la muestra del escenario 2 de la zona marcada por la linea

La zona de analisis, figuras 55 y 56, indica la ausencia de carbono, y la presencia
de los 3 elementos principales constitutivos de la aleacion: Ti, Al y V; como

recoge la tabla 24.

E2 100x
Espectro
Element Weight % Atomic %
Ti 90,3 87,0
Al 5,2 9,0
Vv 4,0 3,6
Fe 0,3 0,3

250um
llustracién 56. Imagen escenario 2 100x

Tabla 24. Espectros de la linea 2 y la linea 3 de
ilustracion 53

Ahondando en la ilustracion 53, la microestructura laminar o Widmastatten es
propia de un enfriamiento mas lento del postprocesado HIP (100 °C/min). Un
enfriamiento bastante mas lento comparado con el escenario 1. El enfriamiento

lento permite una difusién controlada de los elementos para formar las fases a y

93

——
| —



m ESI_I]VTEE%S[\I“T(/:\/T\ Grado en Ingenieria Mecanica

DE VALENCIA 2019/2020

B cuando la temperatura es inferior a la temperatura B-transus. En ese instante,
la fase a se nuclea en los bordes de grano B y la fase a crece en forma de
laminas. Vemos como las zonas mas planas y gruesas corresponden a la fase a

(color oscuro) mientras que las laminas mas finas son la fase  (color claro).

Por ultimo, se tomaron imagenes de las muestras de Ti6Al4V elaboradas

exclusivamente por EBM (escenario 3).

llustracién 57. A) Imagen escenario 3 (EBM) 1.0k x. B) Imagen escenario 3 (EBM) 10.0k x

Las imagenes de la llustracion 57 indican como el aluminio se acumula en la
zona plana de mucha mayor extension y color mas oscuro, correspondiente a la
fase a mientras que las elevaciones de aspecto mas claro corresponden con la
fase B debida al efecto del vanadio. Esta diferencia se debe a que el aluminio es

de menor masa atomica que el vanadio.

Seguidamente se presentan los resultados del analisis quimico por EDS del
espectro de laimagen que se muestra en lailustracion 58. Se analizaron 4 zonas.
La tabla 25 indica que la composicion de la zona 2 obedece a una acumulacion
de suciedad no removida formada por particulas de silice y otras sales. El
espectro 3 hace referencia a un grano de fase a constituido fundamentalmente

por Tiy Al (tabla 26). El espectro de la zona 4 confirma la presenciade Tiy V,




éa.\ﬂ s

; | ;

por lo que se trata de un area rica en fase 3. El espectro 5 corresponde a toda el
area de la imagen. Los resultados de la tabla 26 apuntan a una zona de alta

concentracion de V, muy superior a la de Al; por tanto, mayoritariamente de fase
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B (CC).
Spectrum 2
Spectrum 3
Spectrum 4
llustracién 58. Imagen escenario 3 (EBM) 10.0k x
Spectrum 2
Element Atomic % Weight %
0 59,0 42,6
Si 24,9 31,6
Ti 8,9 19,3
F 5,3 4,5
Na 0,7 0,7
Mg 0,6 0,7
Al 0,6 0,7
Tabla 25. Espectros del recuadro 2 de la ilustracién 58
Spectrum 3 Spectrum 4 Spectrum 5
Element | Weight % | Atomic% | Weight % | Atomic% | Atomic % Weight %
Ti 87,2 73,7 76,9 74,6 65,7 67,5
Vv - - 17,8 16,3 24,6 26,9
Al 5,4 8,1 5,3 9,1 9,7 5,6
F 1,3 2,8 - - - -
0] 6,1 15,4 - - - -

Tabla 26. Espectros de los recuadros 3,4 y de toda la zona de la ilustracién 58

——
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7. CONCLUSIONES

En este apartado se recogen las conclusiones obtenidas después de realizar los
diferentes ensayos a cada uno de los escenarios para poder realizar las

comparaciones pertinentes.
La fabricacién aditiva EBM permite obtener piezas con cualquier tipo de
geometria y con una fuerte disminucién de defectologia interna. A pesar de ello,

hemos observado que la calidad de la superficie suele ser bastante rugosa.

Comportamiento a traccion. Las aleaciones de Ti6AlV4 elaboradas por EBM y

EBM/HIP desarrollan caracteristicas mecanicas en torno a 80 — 100 GPa de
modulo, resistencia entre 900 y 1000 MPa, y ductilidades entre 3y 8%

La aleacion de Ti fabricada por EBM muestra mayor modulo, alta resistencia y
ductilidad-tenacidad intermedia.

El procesado HIP posterior disminuye el médulo elastico (rigidez) de la aleacion
(escenarios 1y 2) respecto de las muestras EBM (escenario 3).

El proceso HIP con la menor velocidad de enfriamiento (100 °C/min) confiere al
material menor resistencia y modulo, pero a cambio mayor deformabilidad
plastica (ductilidad); por tanto, mejor comportamiento ductil-tenaz. Mayor
velocidad de enfriamiento (500 °C/min) implica fragilizacion: empeora la
ductilidad y tenacidad asociada, aunque sus propiedades resistentes hayan
aumentado.

La aleacion con mejor balance de propiedades ductil-resistentes para
aplicaciones biomédicas es la post-procesada por HIP con baja velocidad de
enfriamiento.

A continuacion, adjunto una tabla (tabla 27) de la resistencia minima del Ti6AI4V
de forjado y colado segun la normativa y una tabla 28 con los resultados

promedios obtenidos para cada escenario de fabricacion.
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Resistencia a
Traccion [MPa]
FORJADO
ASTM F136 860
ASTM F1472 930
BS7252 860
ISO 5832-3 860
COLADO
ASTM F1108 860

Tabla 27. A)Tabla con la resistencia a traccion del Ti64 segin normativa

Escenario Modulo Elastico Resistencia Deformacion
(GPa) (MPa) en rotura
1 85+9 999 + 151 0,03 +0,01
2 75+ 16 884 +71 0,07 £ 0,02
3 101 + 22 1023 + 30 0,07 £ 0,04

Tabla 28. Resultados promedios del ensayo de traccion

Comparando los resultados de la tabla 27, se observa como en general se
obtiene una resistencia ligeramente superior con el proceso de fabricacion de

EBM que con los métodos convencionales.

Comportamiento a flexién. Las aleaciones de Ti6AlV4 elaboradas por EBM y

EBM/HIP desarrollan caracteristicas mecéanicas en torno a 95 — 106 GPa de
modulo, resistencia entre 1800 y 2700 MPa, y ductilidades entre 3y 7% (tabla
29).

La aleacién de Ti fabricada por EBM muestra modulo elastico similar a las otras
elaboraciones, alta resistencia, y un comportamiento ddctil intermedio.

El proceso HIP con la menor velocidad de enfriamiento:100 °C/min (escenario 2)

confiere al material alta resistencia y médulo, y también mayor deformabilidad
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plastica (ductilidad). Manifiesta el mejor comportamiento ductil-tenaz. Mayor
velocidad de enfriamiento: 500 °C/min (escenario 1) implica una fuerte
fragilizacion: empeora la ductilidad y tenacidad agravada por una menor
resistencia.

La aleacion con mejor balance de propiedades ductil-resistentes para
aplicaciones biomédicas es la post-procesada por HIP de baja velocidad de
enfriamiento, a la que esta muy cercana la EBM.

Visto en conjunto, no se aprecia un extraordinario cambio que permita asegurar
gue la etapa HIP aporta grandes beneficios como post proceso a una pieza de

Ti6Al4V fabricada por EBM, si bien se mejora el comportamiento ductil-tenaz.

Escenario Modulo Elastico Resistencia Deformacion
(GPa) (MPa)

1 98 + 21 1838 + 141 0,029 + 0,006

2 106 + 20 2663 + 280 0,063 + 0,003

3 96 + 10 2458 + 179 0,055 + 0,004

Tabla 29. Resultados obtenidos en ensayo a flexion

Microestructura. Existen diferencias marcadas en la microestructura de las
aleaciones Ti6Al4V elaboradas por EBM y EBM/HIP. Las aleaciones EBM

(escenario 3) presentan una estructura de grano columnar de gran tamafo, en

el que la fase B aparece finamente dispersa en una matriz de fase q, lo que
explicaria un comportamiento de alta resistencia y ductilidad-tenacidad
apreciable.

La aplicacion de la tecnologia HIP con una alta velocidad de enfriamiento
(escenario 1) produce microestructuras aciculares, martensiticas, de gran
tamafo de grano. Ello justificaria su mayor fragilidad y menores caracteristicas
mecanicas.

La reduccion de la velocidad de enfriamiento en la etapa HIP (escenario 2)
produce estructuras Widmastatten de laminas de fase [ intercaladas entre las

placas de fase a, con amplias zonas de mucho menor tamafio de grano y
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contorno més redondeado. Se impide asi la formacién de estructuras aciculares.
Esta microestructura reflejaria el mejor balance entre propiedades resistentes y
comportamiento ductil-tenaz.

Los microandlisis por EDS indican una cierta pérdida de Al (nominal 6%) en
muestras EBM, ligeramente acentuada por HIP. Esto puede ser debido a la
volatilizaciéon por ser el Aluminio un metal de bajo punto de fusién. La pérdida
entorno al 1% de Al puede producir una ligera disminucion en la resistencia de
la pieza. La fase B tiende a sobresaturarse de V en las muestras EBM, hecho

gue no ocurre en las procesadas posteriormente por HIP.

Todo ello nos esta indicando que no se puede suponer la etapa HIP para la
fabricacion aditiva funciona de la misma forma que para los métodos de
fabricacion convencionales.

Debido a esto, es necesario realizar un estudio mas adecuado sobre las 3
variables del proceso HIP: presion, temperatura y velocidad de enfriamiento para
considerar interesante emplear HIP en Ti6Al4V.

En nuestro caso, la tecnologia EBM se ha mostrado competitiva por su muy
reducido nivel de porosidad inicial.

Para obtener una pieza de mayor calidad serd necesario obtener una materia
prima de partida de granos de polvo esféricos, regulares, del tamafio adecuado
ademas de un desplazamiento del haz de electrones mas fino. Pero también sera

obligatorio un tratamiento superficial que elimine el acabado muy rugoso tipico.
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El presente pliego de condiciones hace referencia a los diferentes requisitos
técnicos, materiales, condiciones y ensayos para poder realizar un estudio sobre
la viabilidad de la fabricacion aditiva para la elaboracion de componentes

industriales en aleaciones de titanio.

2. MATERIALES

2.1 ESPECIFICACIONES TECNICAS

El estudio se realizard sobre muestras fabricadas por fabricacion aditiva de
Ti6AI4V. Ademds, se realizara una comparacion entre 3 escenarios de
fabricacion de Ti6Al4V diferentes.

e Escenario 1. Muestra de aleacion Ti6Al4V con geometria de prisma de
57x12x12 mm fabricado por Electro Beam Melting (EBM) y sometida a un
postproceso de prensado isostatico en caliente (HIP) y un enfriamiento de
500 °C/min.

e Escenario 2: Muestra de aleacion Ti6Al4V con geometria de prisma de
57x12x12 mm fabricado por Electro Beam Melting (EBM) y sometida a un
postproceso de prensado isostatico en caliente (HIP) y un enfriamiento de
100 °C/min.

e Escenario 3: Muestra de aleacion Ti6Al4V con geometria de prisma de
57x12x12 mm fabricado por Electro Beam Melting (EBM).

3. CONDICIONES DE EJECUCION

3.1 PREPARACION DE MUESTRAS

3.1.1 Corte

Se realizara una preparacion de las muestras para obtener las diversas probetas.
Se cortara la muestra en 3 porciones; dos de 27 mm de largo y una de 2 mm.

Estos cortes se realizaran con el uso de una tronzadora y un disco de diamante.

3.1.2 Probetas Traccion
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Se obtendran un total de 6 probetas para traccion de seccidn rectangular con
una longitud total de 12 mm para cada uno de los 3 escenarios de fabricacion.
Para obtener las probetas que se someteran a ensayo de traccién, se empleara
una fresadora de control numérico por computadora (CNC). Esto permite obtener
de dimensiones similares.

3.1.3 Probetas Flexion

Se obtendran un total de 5 probetas para flexion de seccion rectangular con un
ancho de 12 mm para cada uno de los 3 escenarios de fabricacion.
Para la obtencién de estas probetas, se realizaran cortes con la tronzadora con

un espesor de 3,5 mm.

3.1.4 Probetas Metalografia

Se prepararan 3 probetas de cada escenario de fabricacion para la metalografia.
Estas probetas estaran embutidas en la resina transparente ClaroFast de
Struers. Se embutiran 3 probetas que han sido ensayadas previamente a flexion.
Para su obtencidn, se realizaran los pertinentes procesos de desbaste y pulido

para obtener una mejor superficie.

4. CONTROLES A REALIZAR

Una vez producidas las probetas se realizaran una serie de controles. En primer
lugar, las probetas de traccion se someterdn una inspeccion visual para
comprobar que presentan la forma adecuada, asi como las dimensiones para
poder sujetarlas correctamente a las mordazas. Esto es debido a que las
probetas tienen unas dimensiones tan pequefias que se emplean unas mordazas
especificas donde el extremo de la probeta se introduce en el interior de una
mordaza con la propia forma del extremo. Por tanto, las dimensiones tienen que
ser las correctas porque un milimetro demas puede suponer que no entre en la
mordaza.

En cuanto a las probetas de flexion, la muestra de donde se extraen no ofrece
problemas de dimensiones con la mordaza. Por tanto, se realizara,
exclusivamente, una inspeccion visual para detectar un posible error en el corte.
Finalmente, para las probetas de metalografia se inspeccionard la superficie final

obtenido después del pulido para detectar cual quiere rayado que pueda dificultar
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la posterior observacion en el microscopio. Ademas, se comprobara si se ha
producido alguna deformacién durante el desbaste que afecte a la

microestructura de la superficie.

5. ENSAYOS A REALIZAR
5.1 GENERALIDADES

Todo ensayo se realizard una vez se hayan preparado cada una de las muestras

y se hayan realizado los diversos controles.

5.2 SECUENCIAS DE ENSAYOS

Cada uno de los ensayos se ejecuta de la siguiente forma y siguiendo la
secuencia siguiente:

1. Obtencion de las probetas (apartado 3).

2. Medicion de las dimensiones caracteristicas de las probetas.

3. Preparacion de la maquina donde se realizara el ensayo, mordazas,

utillajes, etc.
4. Realizacion del ensayo.
5. Obtencion de los datos del ensayo.

6. Analisis de los datos obtenido.

Esta secuencia se sigue para cada uno de los ensayos y se realizara para todo
el lote de probetas de un escenario y seguidamente el siguiente lote de otro de

los escenarios.

5.3 ACONDICIONAMIENTO Y TEMPERATURAS DE ENSAYO

Las condiciones de ensayo seran en un ambiente con una temperatura de 23 +
2 °C y una humedad relativa de 50 + 10 %.

5.4 ENSAYO DE TRACCION
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5.4.1 Descripcion General

Este ensayo consiste en someter la probeta a un esfuerzo axial creciente a una

velocidad constante hasta que se produce la rotura de la probeta.

5.4.2 Instrumentacion

Maquina universal de ensayos Shimadzu AG 100KN con mordazas fabricadas
especificamente para probetas de seccidn rectangular de pequefias

dimensiones.

5.5 ENSAYO DE FLEXION

5.5.1 Descripcion General

Este ensayo consiste en someter la probeta a un ensayo de flexion a 4 puntos.
Este ensayo nos ayuda a conocer el comportamiento de esfuerzo-deformacion y

la resistencia del material.

5.5.2 Instrumentacion

Maquina de universal de ensayos Shimadzu AG 100KN con una base fija con 2
apoyos cilindricos una pieza superior donde se aplicara la carga a traves de 2

apoyos cilindricos.

5.6 ENSAYO DE METALOGRAFIA

5.6.1 Descripcion General

En el ensayo de metalografia se ataca quimicamente las muestras para observar

la microestructura del material.
5.6.2 Instrumentacion
Se empleara como reactivo para el ataque quimico, el compuesto Kroll. Para la

observacion de la microestructura se empleara un microscopio 6ptico y para una

mayor resolucion se empleara un microscopio de barrio electronico.
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6. PLAZOS DE ELABORACION

Desde la recepcion de las muestras, se empleardn 15 dias para la realizacion de
los diferentes ensayos.

Comenzaremos con la preparacion de las muestras que se estima un periodo de
3 dias. Para los ensayos de traccion y flexion un total de 4 dias. La preparacion
metalogréfica, asi como la observacion y obtencion de imagenes en el
microscopio unos 7 dias.

Finalmente, para la elaboracion de los informes con los datos obtenidos, asi
como un estudio de las diferentes propiedades y caracteristicas de cada uno de
los materiales se estiman unos 10 dias.

En el caso de necesitar reunirse con el cliente para modificar algun tipo de
ensayo o aclarar dudas, se estiman no mas de 5 dias.

Todo ello hace un total de 30 dias de trabajo.
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1. MUESTRAS
MUESTRAS
Referencia Uds. Denominacion Cantidad Pr(e€<;io Total
MP-1 u MUmestras Ti6Al4V fabricado por EBM 57x12x12 3 47| 14100
ATM-92004492 | Reactiyq Krol! para ataque quimico de la 0.05 43,70 219
superficie pulida
40100055 kg Resma) ClaroFast de la empresa Struers para 0.20 37.00 7.40
embutir las muestras
40600371 | Suspensmn de diamante para pulido del 0.10| 2.660,00| 266,00
fabricante Struers
COSTE MUESTRAS Y MATERIALES 416,59
2. PREPARACION DE LAS MUESTRAS
EQUIPO
Referencia Uds. Denominacion Cantidad Pr(e€<;|o Total
LP-5 u Cortg y preparacion muestras para ensayos 33,00 104,00| 3.432,00
mecanicos
CP-1 u Preparacion muestras metalografia 9,00 45,33 407,97
SEM u Microscopio Electronico de Barrido 3,00 120,87 362,61
MO u Microscopia Optica 3,00 6,80 20,40
SF u Ensayo de Flexién 15,00 36,53 547,95
ST u Ensayo de Traccion 18,00 43,10 775,80
COSTE PREPARACION DE LAS MUESTRAS Y ENSAYOS 5.546,73




Grado en Ingenieria Mecénica

2019/2020
3. PERSONAL
PERSONAL
Referencia Uds. Denominacion Cantidad Pr(e€<):|o Total
-1 h Tutores del proyecto (Ingenieros) 40,00 40,00( 1.600,00
-2 h Ingenieros que ayudaron a la preparacion de 20,00 40,00| 800,00
las muestras

-3 h Titulado Universitario (Ingeniero) 220,00 30,00 6.600,00

COSTE PERSONAL 9.000,00

4. AMORTIZACION Y RECAPITALIZACION

DATOS NOTAS
£ - -
Maquinas 400.000,00 | precio corresp.o,nde a la suma total de los equps empleados tanto
para la preparacion de las muestras como los equipos de los ensayos.
Pe”.Odo. . Se establece un periodo de 10 afios para una amortizacidn constante
Amortizacion 10,00 L
o de todas las maquinas
(afios)
Tiempo
funcionamiento 1.650,00
(h/afio)

AMORTIZACION

Amortizacion Anual

40.000,00

Amortizacién por hora

%

24,241

Dias de uso de la maquinaria para el Proyecto

15,00

Horas de uso proyecto

Amortizacién tiempo Proyecto

RECAPITALIZACION

80,00

%Recapitalizacion a 10 afios

Valor total recompra

487.596,00

Recuperacion capitalizacion anual

8.759,60

Recapitalizacion por hora

Recapitalizacion proyecto

\

5,31

_____

TOTAL, AMORTIZACION + RECAPITALIZACION PROYECTO

2.364,10
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DE VALENCIA 2019/2020
RESUMEN DE PRESUPUESTO

‘ CAPITULOS IMPORTE

Capitulo 1: Muestras y Materiales 416,59

Capitulo 2: Preparacion de las

Muestras y Ensayos 5.546,73

Capitulo 3: Personal 9.000,00

PRESUPUESTO DE

EJECUCION MATERIAL 14.963,32
6% gastos generales 897,80
10% Beneficio Industrial 1.496,33
2% Reparacién y Mantenimiento 299,27
Amqrtlzamon y Recapitalizacién 2.364.11
Equipos

PRESUPUESTO DE

EJECUCION FINAL SIN IVA 20.020,82

PRESUPUESTO DE
EJECUCION FINAL CON IVA 24.225,19




