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1. INTRODUCCION

El Paquete de Trabajo 2 (WP2) del proyecto ADDITOOL con Titulo: Transferencia de tecnologia
MAM al sector del utillaje proponia desarrollar y fabricar 5 pilotos para transferir las tecnologias
de fabricacion aditiva (FA) a las PYMES del sector del utillaje en el SUDOE.

Este informe recoge la descripcion de la fabricacidn y caracterizacidon de materias primas, ensa-
yos de fabricacidn 3D, post-procesado y caracterizaciones obtenidas en la Actividad 2.1: Mate-

riales para fabricacion aditiva metdlica, y Actividad 2.2: Fabricacidon, post-procesado y caracte-
rizacion de demostradores.

2.0BJECTIVOS

El principal objetivo de este entregable es recoger los resultados de la caracterizacién de los
diferentes materiales utilizados en los cinco pilotos.

3.DESCRIPCION

Tabla 1. Tipo de caracterizacion realizada por los socios en cada piloto.

CARACTERIZACION
Material |Microstruc- | Mecaniza- | Conductivi- | Conductivi- [Pilatome- ,
PILOTOS inicial tura cionl dad Térmical|dad Eléctricaltria y DTA e
FR1 CEIT ENIT & LOR-|ENIT & LOR-
LAUAK TEK TEK
PT1
MOLDETIPO CEIT ENIT
SP1
MEUPE/INES- CEIT & ENIT CEIT ENIT
PASA
FR2 ENIT & LOR- LORTEK & FADA-CATEC
SOMOCAP TEK CEIT & ENIT ENIT ENIT & UPV/EHU
PT2
VIDRIMOLDE CEIT

4. RESULTADOS

La caracterizacion se basara para cada piloto, en la caracterizacién de la materia prima, las
propiedades microestructurales, quimicas y mecanicas de los materiales tras la fabricacion
aditiva y también después del post-procesamiento (tratamientos térmicos). Ademas, se
analizardn las propiedades de conductividad térmica y eléctrica para el piloto SP1
MEUPE/INESPASA vy se realizaran pruebas NDT mediante analisis de tomografia computarizada

en varios pilotos.

www.additool.eu
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Pilot FR1-LAUAK

Caracterizacidon material de partida

El material original, 40CMDS8, no es soldable. Por ello, se ha seleccionado un material con
propiedades mecanicas similares y que se pueda obtener en formato polvo y formato hilo.

Tabla 2. Especificaciones del material original y el seleccionado en este trabajo.

Designation Re (Mpa) | Rm (Mpa) AS (%)
Original 40CMD8 (40CrMnMoS8-6) 850 1000 11
Proposal | EN4334 (15CrMnMoV5-4-9-3) // AIR 9117 : 15CDV6 930 1080 - 1280 10

En la planta piloto de atomizacidn de CEIT se atomizd con gas un lote de 10 kg de polvo 15CDV6
(AIR 9117). El polvo se tamizd para obtener el rango de tamafo de polvo requerido para el
proceso LMD, +44-106 um con un tamafio promedio de 73 um, Tabla . El polvo es esférico con
alta esfericidad (cerca de uno) y muy baja cantidad. de satélites, que lo hacen apto para
tecnologias de fabricacion aditiva, Figura 1y Figura 2.

Figura 1 Imdgenes FEG-SEM del polvo 15CDV6 atomizado

Tabla 3. Distribucion de tamafo de particula y esfericidad del polvo 15CV6

Dv(10) (um) 49.00 S (10) 0.74

Dv(50) (um) 73.31 S (50) 0.84

Dv(90) (um) 107.68 S (90) 0.93
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Figura 2. Distribucion del tamafio de particula (arriba) y factor de forma (abajo) en funcién del tamaiio de particula
del polvo 15CDV6.

Las propiedades fisicas de este polvo, fluidez y densidad, también estuvieron dentro de los
rangos esperados, Tabla 2.

Tabla 2. Propiedades fisicas del polvo 15CDV6.

Flow rate Apparent density Tap density Pycnometer density
(s/50g) (g/cm?) (g/cm?) (g/cm?)
0.33 4,31 4,54 7,68

Se analizaron imagenes de la seccién transversal del polvo, Figura 3. Imagenes FEG-SEM vy
analisis EDS del polvo 15CDV6.

. No hubo presencia de poros internos y las particulas estaban enriquecidas con Si, V, Mo y Mn.

EFF= 15.00 5V o m EHT= 1500 kY Signal A= HOAsE
W= 8.9 mm feg = 250 WD = 8.0 mm Mag= 1.00KX

Fe Lal 2

2pm EHT = 10.00 &V Skgnal A= HDASE
WD= §6mm Mag= 500K X
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Figura 3. Imdgenes FEG-SEM y andlisis EDS del polvo 15CDV6.

La composicion quimica del polvo medida por ICP y el contenido intersticial por LECO se recogen
en la Tabla 3.

Tabla 3. Composicion quimica del polvo 15CDVe6.

Element Mn Si Cr Mo A P C o] S N Fe
(%wt.) 1.01 0.150 1.57 0.94 0.287 N.D. 0,122 0,0126 0,0049 0,0014 95.8
Min-Max 0.8-1.1 Max.0,2 | 1,25-1,50 | 0,80-1,00 0,20-0,30 Max. 0,02 | 0,12-0,15 - Max.0.0015

Caracterizacion Microestructural

Material procesado con DED-Wire laser (LMD-W)

Se estudid el estado metalurgico y las propiedades mecanicas de cuatro paredes, Figura 4.
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Sample n°1 Sample n°2 Sample n°A Sample n°B

Figura 4. Secciones metalogrdficas de los diferentes muros de WLAM 15CrMoV6.

La composicién de las paredes se determind por espectrometria de chispa UV. Se analizaron
varias zonas en la altura de los muros (Figura 5). Los resultados de los analisis se presentan en
la Tabla 4. La composicidon de las paredes es homogénea; correspondiéndose bien con un
15CrMoV6 estandar de baja aleacion.

www.additool.eu 6
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Figura 5. Localizacion de diferentes zonas de andlisis (muestra 1).

Tabla 4. Composicion de diferentes dreas medidas por espectrometria de chispa UV.

Fe C Si Mn P S Cr Mo Ni \'
Zone 1 95,92 0,127 0,162 0,85 0,006 - 1,4 0,92 0,187 0,246
Zone 2 95,99 0,12 0,148 0,85 0,006 - 1,397 0,91 0,182 0,237
Zone 3 95,94 0,127 0,149 0,85 0,006 - 1,401 0,92 0,183 0,24
Zone 4 95,99 0,131 0,147 0,85 0,006 - 1,394 0,91 0,185 0,24
Zone 5 95,99 0,113 0,15 0,85 0,006 - 1,403 0,91 0,188 0,243
Zone 6 95,97 0,121 0,148 0,84 0,005 - 1,398 0,91 0,185 0,241
Zone 7 95,99 0,123 0,142 0,837 0,006 - 1,404 0,89 0,187 0,238
Zone 8 95,95 0,127 0,149 0,85 0,0061 - 1,426 0,9 0,205 0,241
316L Bal. <0,03 <0,75 <2 <0,045 <0,03 16-18 2-3 10-14
15CrMoV6 0.12- 0.2 0.8-1 <0.02 <0.015 0.25- 0.8-1 0.2-0.3

0.18 1.5

La microestructura de los muros se analizd por microscopia dptica segun su direccion de
fabricacién. La Figura 6 y la Figura 7 muestran las diferentes micrografias obtenidas para la
muestra 1. Sin observase defectos en el material (porosidad, grietas). La estructura fina
corresponde a martensita o incluso bainita. No se observé evolucién de la microestructura a lo
largo de la direccidon de fabricacion.

¥ N°137

Position indent N33 Position indent N°40 Position indent N°44

Position indent N°20

Position indent N°11

Figura 6. Imdgenes de dptica mostrando la microestructura en la parte superior del muro 1

www.additool.eu 7
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Figura 7. Imdgenes de dptica mostrando la microestructura en la parte superior del muro 1

La microestructura en la interfaz entre la pared de acero de baja aleacion 15CrMoV6 y el sustrato
de acero inoxidable 316L se muestra en la Figura 8. Las zonas de diferentes contrastes, tras
atacar las muestras con Nital, conforman esta zona, como lo corroboran las micrografias de la
Figura 8.

Figura 8. Micrografias de dptico de la interfaz entre la pared (15CrMoV6) y el sustrato (316L).

Estas zonas corresponden a areas con diferentes composiciones quimicas (Figura 9 y Figura 10).
Las areas oscuras y claras corresponden a regiones con composicion de acero 15CrMoV6 y acero
inoxidable 316L, respectivamente.

www.additool.eu 8
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Ni Série K

area richer in iron and less rich in chromium and nickel

Figura 9. Mapas EDS de las zonas interfaciales entre la pared y el sustrato.

Ni N 10,
Mol [y M 1,38 M 2,09

Figura 10. Andlisis EDS de las zonas interfaciales entre la pared y el sustrato.

Material Procesado con DED wire arc (WAAM)

Se examinaron la geometria y solidez de los cordones de soldadura para seleccionar los mejores
parametros de procesamiento, Figura 11. Para ello, se analizaron las secciones transversales de
los cordones de soldadura en el microscopio 6ptico. El cordén de soldadura seleccionado tenia
un espesor de 7.08 mm y una altura de 2.5 mm.

www.additool.eu 9
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Figura 11. Imagen de corddn de soldadura depositado.

Ademas, también se analizaron las secciones transversales de las piezas pequenas para
seleccionar las mejores estrategias para crecer en altura. Se analizaron muros formados por dos
cordones de soldadura superpuestos y estrategias circulares.

Figura 12. Seccidn transversal de muro y su microestructura. Izquierda: dos cordones de soldadura superpuestos.
Derecha: cordon de soldadura individual mediante circulos.

Como se puede observar en la Figura 13, se encontrd una microestructura casi homogénea sin
granos columnares con ambas estrategias. Sin embargo, las zonas afectadas por el calor (HAZ)
con los dos cordones de soldadura superpuestos muestran formas mds complejas que la
estrategia circular con un solo cordén de soldadura por capa.

www.additool.eu 10
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A mayores aumentos, se encontré la microestructura esperada para ambas estrategias,
compuesta por granos pequefios y equiaxiales con orientacidn no preferencial.

Figura 13. Mayor aumento de la microestructura del material depositado compuesta por granos pequefios y
equiaxiales orientados no preferencialmente.

Caracterizacidn mecanica

Material procesado con DED-Wire laser (LMD-W)

Se realizaron mas de cien mediciones de dureza Vickers HV10 sobre la altura del muro. Variando
entre 300 y 350 HV10. Estos valores corresponden a una estructura bainitica o a una estructura
martensitica templada. Por otro lado, no se observo evolucién de la dureza en la altura de la
muestra. Las mediciones de dureza con cargas mas bajas se realizaron en la interfaz, Figura 14y
Figura 15. Se observa un gradiente de dureza entre la pared y el sustrato. Observable también
entre las zonas ricas en acero inoxidable 15CrMoV6 y 316L.

www.additool.eu 11
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Figura 14. Evolucidn de la dureza en la interfaz pared/sustrato.
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Figura 15. Valores de dureza de zonas con diferentes composiciones quimicas en la interfase.

El comportamiento a traccién del material de la pared también se determind mediante ensayos
de traccidn. Las pruebas se realizaron a temperatura ambiente a una velocidad de
desplazamiento impuesta de 2 mm/min. Las curvas de traccidn se muestran en la Figura 16.
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Figura 16. Curvas de traccion de muestras verticales tomadas de paredes de wire-DED.

Los valores de limite elastico, resistencia maxima y elongacién se dan en la Tabla 5.

Tabla 5. Propiedades mecdnicas de las paredes de acero 15CriMoV6.

YS UTA A%
Wall 1 747 936 13
Wall 2 782 966 9

Los campos de deformacion de las probetas durante el ensayo de traccion también se midieron
mediante correlacién de imagenes digitales. La maxima deformacién de la probeta aparece en
una zona de reanudacion de la fabricacidn del muro tras una parada voluntaria de la fabricacidn
(Figura 17).

Strain fields : Sample A Wall #1
e=05% e=1% e=4% e=5%

1000

900 9/ Ay
~
80| / w
g 700 $
H [
5 6001 | ‘
M
g soo{ |
@ 400 |‘
2 3001 |
2001 |
100 |
]
0 2 ) 3 ) 10

LB U B |
004 0 01 0

0.16

1 W
g = 18.7 um/pix; RSe = 1,65 mm v 0020

Figura 17. Campos de deformacion determinados por correlacion de imdgenes digitales.

Las observaciones fractograficas de las zonas fracturadas confirman los altos alargamientos en
la ruptura. Mostrando numerosas cupulas, que indican un comportamiento dductil, Figura 18.

www.additool.eu 13
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Figura 18. Observaciones fractogrdficas de especimenes de traccion después de falla.

Material procesado con DED wire arc (WAAM)

Se extrajeron de los muros probetas de traccidon en dos orientaciones siguiendo la norma ASTM
ES8.

www.additool.eu 14
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Figura 19. Posicion y geometria de probetas de traccion ASTM E8 extraidas del muro WAAM.

Las propiedades mecanicas obtenidas de los ensayos de traccién a temperatura ambiente se

muestran en la Tabla 6.

Tabla 6. Propiedades de traccion.

777.8+8.5 1005.8+7,5 12.3+2.4

- 774.4+£59 1031.8+11.4 11.9+3.7

No se detectd anisotropia entre orientaciones. En comparacion con las especificaciones y el
material original de la pieza realizada con procesos convencionales (40CMDS8), los resultados

obtenidos fueron muy cercanos.

En cuanto a la microdureza, se encontré una transicidn esperada entre la base metalicay la pieza
WAAM. La pieza WAAM obtuvo una dureza media de 330 HV1, que se pudo mejorar con un
tratamiento térmico posterior. Las oscilaciones se deben a las diferencias entre capas y cordones
de soldadura.

wwe

4 -3 -2-1 01 2 3 45 6 7 8 9 101
DISTANCIA DESDE EL SUSTRATO (MM)

Figura 20. Imagen de la pared con la microdureza HV1 medida desde el sustrato hasta la pared.

La evolucidon de la dureza en lainterfaz entre el sustrato y la pared se confirmé mediante pruebas
de dureza de baja carga (Figura 21y Figura 22).

www.additool.eu 15
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Figura 21. Imagen de la pared con microdurezas HV1 medidas desde el sustrato hasta la pared.
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Figura 22. Evolucion de la microdureza en la interfaz entre el sustrato y la pared (dos cordones de soldadura
superpuestos)

Pilot PT1-MOLDETIPO

Caracterizacion material de partida

Las propiedades fisicas y la composicién quimica del polvo W360 con un tamaiio de particula de
+20-45 um se recopilan a continuacién, Tabla 7 y Tabla 8.

Tabla 7. Propiedades fisicas del polvo W360

Fluidez Densidad Aparente Densidad Tap Pycnometria
(s/508) (g/cm?) (g/cm?) (g/cm?)
No Flow 3.78 4.43 7.74

Tabla 8. Composicion quimica del polvo W360.

Elementos C S Mn Cr Mo \Y (o) N C S

(%wt.) 0,50 0,20 0,20 4,50 3,00 0,55 0.280 0.004 0.481 0.0007

Las imagenes de microscopia electrdnica (SEM) muestran un polvo tipico atomizado por gas con
forma generalmente esférica y con la presencia de varios satélites y algun splat, Figura 23.

ENT= 15004V Signat A= SE2 204m 1500
F—— wo-a6mm

ENT=1500kV Signal A= SE2 H
wo= 87 mm Mag= 100KX ceit

5
[H o-tram Mg o ceit

prasge ceit

Figura 23. Imdgenes FEG-SEM del polvo W360. Morfologia esférica que muestra algunos satélites.

www.additool.eu 17
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Se han analizado imagenes de secciones transversales de polvo pulido. No hay presencia de
porosidad interna y los analisis EDS muestran una distribucién homogénea de S, V, Mo y Mn
(Figura 24).

erir= 120080
WD =122 mm Mag= 200K ceit

Figura 24. Imdgenes FEG SEM y andlisis EDS (abajo) del polvo W360

La distribucién del tamafio de particula y la esfericidad del polvo se midieron utilizando un
equipo Sympatec QIPIC/LO2 con Rodos y Vibri como mddulos de dispersion y los resultados se
recopilan en la Figura 25 y la Tabla 9. Se puede afirmar que ambos cumplen con los requisitos
para ser depositados por la tecnologia aditiva LPBF, con una esfericidad cercana a uno y con un
tamafio medio de particula de polvo de 32 um.

Tabla 9. Distribucion granulométrica y esfericidad del polvo del W360.

Dv(10) (um) | 21.25 | S(10) | 0.66
Dv(50) (um) | 32.05 | s(50) | 0.81
Dv(90) (um) | 45.77 | S(90) | 0.90

i // ./
e
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Cumulative Distribution Qs / %
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Figura 25. Distribucion del tamafio de particula (arriba) y factor de forma (abajo) en funcion del tamafio de particula
del polvo del W360.

Caracterizacion Microestructural

En esta parte, se investigara el primer defecto de produccién mediante la rugosidad superficial
y el analisis de defectos internos, después se analizaran la macro y la microestructura.

Métodos

La rugosidad de la superficie se midié usando un microscopio numérico (Keyence) con el modo
de mapeo 3D. Para la caracterizacion de la microestructura y la salud del material, se observaron
las secciones transversales de las muestras utilizando un microscopio dptico Olympus PMG3 y
un microscopio electréonico de barrido (SEM) ZEISS EVO HD15LS junto con un sistema de
dispersion de energia de rayos X (EDX; Oxford). La preparacion de las muestras consté de varios
pasos, comenzando con el pulido mecanico automatico (Mecatech 334) y finalizando con lijas
P4000 SiC. Los pasos finales de pulido se realizaron utilizando soluciones de diamante coloidal
(3 um, 1 um) y soluciones de pulido de 6xido (OPS). El ataque quimico con Nital (97 ml de etanol,
3 ml de acido nitrico) reveld la microestructura. El analisis cuantitativo de imagenes se realizo
con el software de andlisis de imagenes de Fiji [1]. Los espectros XRD se registraron utilizando el
equipo Philips X'PERT, con radiacién Cu-Ko con una longitud de onda de 1.540598 A y dispositivo
sensible a la posicién (PSD) (adquisicidon en un angulo circular de 8 °). Las muestras se escanearon
de 20° a 90° con un tamafio de paso de 0.022° y 2000 s por paso.

Resultados: Composicion

La composicién de la muestra construida se midié con un espectrometro Foundry Master spark
OES (Oxford). Se realizaron 6 mediciones y el resultado se muestra en la Tabla 10. Excepto por
la presencia de tungsteno, la composicidn es consistente con la dada por Bohler para el polvo.

Tabla 10. Composicién del material (porcentaje en peso).

(w%) Fe C Si Mn Cr Mo Vv W
Powder (Bohler data)| Bal. 0.5 0.2 0.25 | 45 3 0.55 /
Isobloc (Bohler data)| Bal. 0.5 0.2 | 0.25 | 45 3 0.6 /

91.05 | 0.459 | 0.181 | 0.207 | 4.42 | 2.83 | 0.582 | 0.128

As-built LPBF (ex
(exp) +0.02 |+0.004|+0.003 [+0.002|+0.02| +0.01 {+0.002| +0.004

Resultados: salud material
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Rugosidad superficial
Las muestras se construyeron con una estrategia de escaneo de ajedrez. En la Figura 26 se

muestra un ejemplo de la medida de la rugosidad en una isla (capa superior). Los resultados dan
un promedio de Sa = 17,4 um. Este valor estd bastante superior que el rango de la literatura y
puede reducirse cambiando la estrategia y optimizando los pardmetros de laser [2]-[6].

1000,0 2000,0 2485,0

Figura 26. Micrografia de superficie (izquierda), andlisis de superficie 3D (derecha).

Analisis cualitativo de defectos

Se observaron superficies pulidas para investigar la salud de los materiales. El resultado de esta
investigacion se muestra en la Figura 27. Algunos poros son visibles en la parte central y algunos
estan alineados en las direcciones de construccidn. Estos ultimos pueden ser explicados por una
estrategia de contorno [7][8]. Ademas, se observan algunas microfisuras en la zona superior,
especialmente en la ultima capa. Se sabe que el acero para herramientas, como AISI M2 y AlSI
M50, con una composicion cercana a la de W360, es propenso a agrietarse. Para evitar el
agrietamiento, se reduce el gradiente térmico mediante el precalentamiento de la placa de
construccion [9]-[11]. La fisura observada en la ultima capa puede deberse al diferente historial
térmico en comparacién con el area total. Debido al efecto “upskin” y de contorneado, los
defectos se eliminaran mediante el mecanizado; por lo tanto, no se espera que sean dafiinos.
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Figura 27. Micrografia de MO resaltando poros (izquierda) Micrografia SEM de la seccion transversal de la superficie
superior. Las flechas rojas resaltan las microfisuras.

También se realizd un analisis cuantitativo. Se analizaron alrededor de 22 um? en cada plano y
solo se consideraron los defectos con un didmetro equivalente superior a 0,7 um. Los resultados
estadisticos se resumen en la Tabla 11, lo que demuestra la excelente salud del material. Los
defectos agudos conducen a una concentracién de tensiones que favorece la iniciacidon de
grietas; por lo tanto, los defectos se separaron en circulares (circularidad > 0,9) y no circulares.
La distribucidn de estos defectos frente al tamafio se representa en la Figura 28. El 99 % de los
defectos circulares tienen un didmetro promedio inferior a 15 um, mientras que solo el 80 % de
los poros no circulares muestran este tamafio. Los defectos no circulares son menos
abundantes, pero tienen un didametro equivalente mayor.

En conclusidn, se detectan algunos defectos clasicos de LPBF. Sin embargo, la alta densidad y el
pequefio diametro del defecto brindan una excelente salud del material consistente con los
resultados de la literatura de LPBF.

Tabla 11. Andlisis estadistico de la poblacion de defectos.

Average surface density 99.86 + 0.06 %
Average defect diameter 5+6um
Maximum defect diameter 76 um
Number of circular/non-circular defects 1092/647
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Figura 28. Reparto de defectos en funcion de su tamafio.

Resultados: macro and microestructura

La macroestructura de las muestras se observé con microscopia éptica (Figura 29). El charco de
fusidon se puede distinguir facilmente. Esta macroestructura la esperada tipicamente para
muestras LPBF. El zoom en la capa superior difiere del corazén de la muestra. Esta diferencia de
grabado demuestra una diferencia en la microestructura o composicién de esta ultima capa.
Ninguna razén especifica puede explicar una composicion diferente en la ultima capa. Por el
contrario, la ausencia de refundicidon y posterior tratamiento térmico provocado por la
construccion de la capa superior implica una historia térmica diferente de esta capa que puede
dar lugar a una microestructura diferente.

YZ

Figura 29. Muestras de macroestructura con observaciones de charcos de fusion. Las imdgenes inferiores
corresponden al zoom en la capa superior.
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A partir de esta ultima capa, se midieron las dimensiones del bafio de fusiéon. Los resultados se
presentan en la Tabla 12. Los charcos derretidos son isotrépicos, y la gran relacién altura-ancho
da testimonio del modo “keyhold” [12] [13]. El modo “keyhole” se debe a una alta densidad de
energia y puede conducir a la porosidad del “keyhold” [12] [13]. Por lo general, se considera
preferible el modo de conduccidn; sin embargo, en este caso especifico, se noté una buena salud
material; por lo tanto, el modo “keyhold” no tiene un impacto negativo en la produccién.

Tabla 12. Dimensiones de Melt pool.

XZ plan YZ plan
Melt pool height 190420 186115
Melt pool width 8619 96110
Melt pool height / (width/2) ~4.4 ~3.9

A mayor aumento, el bafio de fusidn revela una microestructura celular. Esta microestructura es
tipica para la mayoria de las muestras LPBF. Sin embargo, el acero martensitico LPBF puede
presentar una estructura celular o similar a una aguja. La estructura en forma de aguja puede
deberse a un tratamiento térmico in situ que conduce a un tamaifo mas homogéneo [10], [14]
Como se muestra en la Figura 30, las celdas cerca de los limites del bafio de fusién o cerca del
borde de la muestra no tienen un tamafo homogéneo. Para una aleacidn dada, el tamafio de la
celda estd relacionado con las tasas de enfriamiento durante la solidificacidn. Esta diferencia en
el tamafio de las celdas implica diferentes velocidades de enfriamiento [15]. El tamafio medio
de las celdas es de 0,7+0,3 um, lo que estd en linea con los valores mencionados en la literatura
para varias aleaciones. Estos pequefnos tamafos de celda no nos permiten medir el gradiente de
composicidon que implica la estructura celular. Pero una observacién atenta de los nucleos de las
células reveld unas caracteristicas en forma de aguja o de listdn, tipicas de las microestructuras
martensiticas.

%

L A=) IS . SR
Grand. = 10.00KX EHT = 1500 kV 17 Mai 2022 1 Grand. = 500KX EHT = 15.00 kV 17 Mai 2022 2. 1
H” INP RS

WD =13.5mm Signal A = SE1 Chambre = 2.00e-003 Pa WD = 14.0 mm Signal A = SE1 Chambre = 8 70e-004 Pa

Figura 30. Micrografia SEM de la microestructura celular. Las lineas discontinuas corresponden a una modificacion
de la microestructura en el limite del bafio de fusion (izquierda) o el borde de la muestra (efecto de contorno,
derecha).

Se investigd por XRD la estructura cristalografica de esta aleacién (Figura 31). W360 es un acero
martensitico. No se detectd ningln resto de austenita con esta técnica. La presencia del doble
pico para el plano (110) sugiere la presencia de las fases de ferrita y martensita. Se observé un
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patrdn similar para el AISI M50 construido (con una composicidon cercana a W360) [11]. La fase
BCT de martensita puede transformarse in situ en ferrita BCC y carburos por el calor afectado
térmicamente por la construccion de las capas superiores. Otra hipdtesis es la segregacién
quimica en los bordes de las células que puede conducir a una estructura cristalografica
diferente, indeterminada por ahora.

700
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o .
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Figura 31. Espectros XRD. La fase estd indexada como BCC.

En conclusién, se mididé una excelente salud del material y se observé una microestructura
acorde con la literatura.

Caracterizaciéon Mecanica

En esta parte se investigard las propiedades mecanicas en temperatura ambiente y a altas
temperaturas. Estudidndose comportamiento de dureza, traccidon e impacto.

Metodos

Las macros y microdurezas Vickers se midieron utilizando un equipo Zwick/Roell ZHV2.5 con una
carga de 10 kg (HV10) y 0.2 kg (HVO0.2). Todas las pruebas se realizaron utilizando la norma EN
ISO 6507-1. La dureza global a granel se midié con 30 identaciones (microdureza), mientras que
se registraron 300 identaciones en cada plano para la microdureza. Las pruebas de traccion se
realizaron con una maquina de traccidn electromecdnica Instron 5892 con un modo de control
de desplazamiento de la cruceta (2 mm/min que conduce a una velocidad de deformacion
aproximada de 2 x 10-3 s-1) en una muestra de “hueso de perro” con una longitud de referencia
de 35 mm y una seccidn transversal de 5 x 3 mm?2. Antes de las pruebas de traccién, las muestras
se pulieron con papel P600 SiC para eliminar la rugosidad excesiva y permitir una medicion fiable
de las secciones transversales de las muestras. La medicion de la deformacion se realizé con un
extensdometro de video digital. El limite elastico no se determinaa facilmente, y la transicion
elastoplastica se determiné utilizando una tension de prueba del 0,2 %. La prueba de impacto
Charpy se realizé en muestras con muescas en V de 2,5 x 10 mm segun construccion, utilizando
un Zwick HIT 50P con un péndulo de 50 julios.

Resultadoss: Dureza
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Se realizaron diferentes mediciones de dureza, como se muestra en la Tabla 13. Se realizd
filiacion y no se notd variacion en el borde o ancho de la muestra. Se midié un alto valor de
macrodureza. Sin embargo, este valor segln construccién es ligeramente mas bajo de lo
esperado después del tratamiento térmico (590-630 HV) del proveedor del polvo [16]. Se midid
una baja anisotropia entre los planos vertical y horizontal, lo que indica un comportamiento
mecdanico macroscépico isotropico. Un efecto upskin explica el mayor valor medido en la
primera capa. Esta primera capa no fue refundida ni templada por recarga térmica. El proveedor
sugiere que el tratamiento térmico puede mejorar el valor de dureza global.

Tabla 13. Valores de dureza.

XY plan XZ plan | YZ plan
Macro-hardness 550430 HVyo
Micro-hardness 678+41 HVo., 648131 HVo.2 ‘ 644147 HVo,
Top layer 819 + 54 HV,,

Resultados: Propiedades de traccion

Las propiedades de traccion se investigaron a temperatura ambiente en muestras en forma de
red segln construccién. La direccidn de construccidon impacta fuertemente en la superficie de la
muestra, como se observa en la Figura 32. Las muestras construidas horizontalmente muestran
una rugosidad superficial que no es isotrdpica: la piel inferior es mas rugosa que la superior. Se
registraron las curvas de tensién-deformacion (cf. Figura 32), que mostraron una ductilidad muy
baja. Las propiedades se extrajeron de las curvas y se muestran en la Tabla 14. A diferencia de
la dureza, donde se registré una anisotropia baja, las propiedades de traccién son anisotrdpicas
y mas bajas para las muestras construidas horizontalmente. La elevada rugosidad superficial de
estos ultimos puede influir en las propiedades. Incluso si el limite eldstico y el UTS son altos, son
ligeramente mds bajos que los dados por Bohler [16]. Sin embargo, se mencionan valores de
referencia para muestras tratadas térmicamente; por lo tanto, considerando las propiedades
construidas, se espera que las muestras LPBF alcancen las propiedades deseadas después del
tratamiento térmico.
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Figura 32. Curvas de tension-deformacion de muestras construidas vertical y horizontalmente (izquierda), imagen de
muestras de prueba de traccién (derecha).
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Tabla 14. Propiedades de traccion as-built extraidas de las curvas de la Figura 8. Se escribe una comparacion de las

propiedades mecdnicas alcanzables de la muestra LPBF tratada térmicamente prometida por Béhler [16].

YSo2exp | YS Bohler UTS exp UTS Bohler .
A% exp A% Bohler
(MPa) (MPa) (MPa) (MPa)
. - 2.4+1.6 %
Vertical | 1189+ 52 115607% 1552+ 52 1970- *| 6.6-8.1%
Horizontal 940 +61 1140+61 2010 1.5+1.7%

Algunos de los ensayos de traccién se realizaron a 300 °C en piezas con orientacién vertical y
tras fabricacidn aditiva, sin pulido, mecanizado ni tratamiento térmico. Los resultados muestran
una buena reproducibilidad. Estos resultados muestran que las propiedades mecanicas
obtenidas a temperatura ambiente, se mantienen también a 300 °C.

Resultados: Resistencia al Impacto medida por Charpy.

Las propiedades de impacto se midieron a temperatura ambiente mediante la prueba de
impacto Charpy. De forma similar a lo observado en las propiedades de traccidn, las muestras
horizontales muestran valores mas bajos en Charpy también. Es fundamental tener en cuenta
que estas deben respetar perfectamente las dimensiones tedricas (se detectd alguna inexactitud
geomeétrica). Las muestras verticales casi alcanzaron las propiedades teodricas. Por lo tanto, se
espera que las propiedades requeridas se alcancen después de los tratamientos térmicos.
Imagenes SEM después de la rotura (Figura 33) revelaron un comportamiento fragil y que la
superficie de la fractura parece estar influenciada por los limites del charco de fusién.

Tabla 15. Valores de resiliencia construidos. Se escribe una comparacion de la resiliencia alcanzable de la muestra
LPB tratada prometida por Béhler [16].

Vertical samples ‘ Horizontal samples HT Bohler [1]
ASTM V-notch 10 x 10
mm

10-17 J/cm?

Sample geometry ASTM V-notch reduced size 2.5 x 10 mm

Resilience (J/mm?)

9.52+1.08J/cm? | 7.79+1.06 J/cm?

23 Jun 2022
Chamive = 4 05004 P N

EHT = 1500 AV
Signal A = SE1

EMT = 15004V
Signal A = SET

23 Jun 2022
Chamive = 1500004 P> RASINN

10 Grand = 500X
= WO » 24 0 m

Grand = 500X
WO = 24 5t

Horizontal samples Vertical samples

Figura 33. Imdgenes de SEM de la superficie de fractura después de fallo.
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Estudio de tratamientos térmicos

En esta parte se investigara la influencia del proceso productivo sobre los tratamientos térmicos
mediante analisis térmico diferencial y dilatometria. Se obtendra la curva CCT y se comparara
con el dado por Bohler para el W360 convencional.

Métodos

Se estudiaron las transformaciones de fase para investigar la influencia de la microestructura
inicial (LBPF) en comparacidn con el material convencional en el tratamiento térmico. Se dibujé
un diagrama de transformacidn de enfriamiento continuo por dilatometria. Estos experimentos
se llevaron a cabo en una maquina DIL L78 Q (Linseis) sobre cilindros de 4 mm de didmetroy 10
mm de longitud. Antes de la medicién, la atmdsfera del horno se llevé dos veces al vacio hasta
2 x 10-2 mbar y luego se llend con argdn. La temperatura se controld utilizando un termopar
tipo K soldado en la muestra. La rampa de calentamiento se formé a 15 °C/min, y las muestras
se homogeneizaron a 1050 °C durante 30 min, luego se enfriaron a diferentes velocidades de
enfriamiento (de 0,7 a 360 °C/min). Ademas, se realizaron mediciones de andlisis térmico
diferencial (DTA) con la misma velocidad de calentamiento y enfriamiento (5 °C y 15 °C,
manteniendo 1050 °C durante 30 min) bajo un flujo de argdén de 40 ml/min en muestras de
alrededor de 80 mg.

Resultados: Dilatometria

Durante la medicién de dilatometria, se registra la variacion de longitud (curva azul). Un ejemplo
del resultado (segmento de calentamiento) se muestra en la Figura 34. La transformacién de
fase aparece como una onda en la curva, mientras que los cambios excesivos corresponden a la
modificacién de la pendiente. Para detectarlos se puede utilizar la derivada (curva naranja). Al
calentar la fase martensita, los carburos de n-Fe2C pueden aparecer entre 100 y 200 °C, el -
Fe2C puede aparecer solo hasta los 250 °Cy luego junto con el 8-Fe3C (cementita), y por encima
de los 450 °C solo persiste el 8-Fe3C. La precipitacion a mayor temperatura corresponde a los
carburos no ferrosos [17]-[20]. La temperatura de Curie también se puede medir por
dilatometria [21]. Esas transformaciones también quedan captadas en la medicion (Figura 34).

Precipitation of n/e carbides Precipitation of K, carbides  aystenetization

Fe,Cprecipitation =~ "'EFPTRERENET M EELEEE2 Austenetization

140
140

120 120

100 100

80
80

E T
0.08 60 — 3
2 60 —
0.06 =
40 @
e S
0.04 20 w0 3
0.02 0
20
0 I 20
0 100 200 300 400 0

Temperature (°C)
-20

Temperature (°C)

Figura 34. Ejemplo de andlisis de la curva de dilatometria en el segmento de calentamiento.
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Durante los segmentos de enfriamiento, se notaron varias transformaciones de fase segln las

velocidades de enfriamiento. Las curvas con transformaciones de fase y micrografia asociada se

muestran en la Figura 35.
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Figura 35. Curvas de dilatometria para diferentes velocidades de enfriamiento y sus micrografias asociadas.

A partir de estas curvas se dibuja el diagrama CCT modificado y se compara con el proporcionado
por Bohler para materiales convencionales (Figura 36). Cada dureza asociada a cada velocidad
de enfriamiento se midi6 y comparé con los datos de Bohler (para material forjado
convencional) en la Tabla 16. El paso de austenizacién de las muestras LPBF se realizé en la
condicién indicada por el diagrama CCT de Bohler. Las muestras de LPBF muestran un cambio
de transformacion de fase hacia la izquierda (velocidades de enfriamiento mayores) en
comparacion con el material convencional. Esto puede explicarse por la homogeneizacion en el
paso no adaptado para las muestras LPBF (estructura celular) y/o por la ligera diferencia de
composicidn. Las muestras martensiticas presentan una dureza inferior a las convencionales.

Otra dureza de la velocidad de enfriamiento también es menor, pero la diferencia proviene de

la proporcidn de fases.

www.additool.eu

28



nterreg E D3.2.1 - MOBILITY Report

Tl
ADDITOOL
1200
1100
1000 HH b —r ]
\\ &\\zﬁ\ I
900
1 4 Af -ﬂ}
800 FRYTI \ ;
o| 700 \ i A A
£ I
| \
g o RN(Ve) b5 f \: 4 \s 3 7
Q
5 N \ \ Y
=1 400 T
=il B
300 Mg [
200 X d EL
\ \ M NTTIN
100 I\, \
\ N\ NN
0 a b 3 f 4 h j| K
b el e R AT o o
Zeitin Sekunden SRl HEEEEEE R T
Minuten Stunden Tage

Figura 36. Diagrama CCT. Lineas negras: datos de Bohler [22], lineas de colores: mediciones experimentales

Tabla 16. Valores de dureza para diferentes tasas de enfriamiento.

Hardness (HV5)

Hardness (HV10) Bohler data

Experimental data [2]
676 £ 4 HV 750 HV
8°C/min 492 +12 HV 580 HV
1.5°C/min 348 + 20 HV 500 HV
0.67°C/min 212 £ 8 HV 450 HV

Resultados: Andlisis térmico diferencial (DTA)

A partir de la diferencia de temperatura entre una muestra y la referencia (aire), el DTA puede
calcular el flujo de calor durante el calentamiento y el enfriamiento. Se registraron varias

transformaciones de fase, como se describe en la Figura 37.
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Figura 37. Curvas DTA para dos velocidades diferentes de calentamiento/enfriamiento

Resultados: Comparacién de ambos métodos

Se compararon las transformaciones de fase medidas por DTA y dilatometria (15 °C/min)
durante el calentamiento. Se aplicaron métodos similares para el enfriamiento con DTA (5y 15
°C/min) y dilatometria (8 °C/min). Los resultados se dan en la Tabla 17 y se comparan con los
tedricos de la literatura [17]—[20] para calentamiento y el diagrama CCT para enfriamiento [22].
Incluso si se detectaron las mismas transformaciones para ambos métodos, la dilatometria hace
que la temperatura de transformacién de enfriamiento sea mas precisa. Teniendo en cuenta la
temperatura de transformacion de la fase de calentamiento, las curvas DTA muestran cierto
ruido para baja temperatura (por debajo de 250 °C), lo que corresponde a problemas para seguir
la temperatura objetivo. Para temperaturas mas altas, la desviacidn estandar es menor que las
de dilatometria. Por lo tanto, DTA parece aqui mas preciso. En conclusidn, ambos métodos son
consistentes con los valores de cada uno y los valores de referencia.

Tabla 17. Comparacion de transformaciones de fase medidas por DTA y dilatometria con referencias (bibliografia
para calentamiento, diagrama CCT para enfriamiento).

Transformation DTA Dilatometry References
Precipitation of n/e carbides (heating) noise 282+17°C 100-250°C
Decomposition of residual austenite
~2 o
(heating) / / 80°C
Precipitation of 0 carbides (FesC) (heating) 313+17°C 419+53°C 250-450°C
Precipitation of K; carbides (heating) 729+1°C 704+6°C ?
Curie point (heating) 766+2°C 760+11°C ~750-760°C
Austenitisation (heating) 842+9°C 846+7°C 835+25°C
Curie point (cooling) 756+4°C 758°C ~750-760°C
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Pearlite (cooling) / / X
Bainite (cooling) 400+35°C 382 ~370°C
Martensite (cooling) 325+86°C 175 180°C

Conclusiones y perspectiva

W360 se fabricd mediante el método LPBF y se analizaron muestras de forma de red segun
construcciéon. Se midié una excelente salud de los materiales con una densidad muy alta (>99,8
%). Algunos defectos, como grietas y poros, estan relacionados con la estrategia de contorneado
y el efecto upskin y se eliminaran durante el mecanizado de la pieza final. Se observé una
microestructura celular con células muy finas (alrededor de 0,7 um). Esta microestructura
submicrénica deberia ser investigada por TEM en el futuro para obtener mas detalles,
especificamente sobre la segregacion de elementos. Con respecto a las propiedades mecanicas
de la forma neta segun construccidn, las propiedades de traccidon e impacto ya son altas. No
estan alcanzando las expectativas de tratamiento térmico mecanizado, pero son muy
prometedores. En el futuro, deberian investigarse las propiedades mecdnicas de las muestras
tratadas térmicamente. Finalmente, se exploraron las posibilidades de tratamiento térmico
mediante DTA y dilatometria. Se establecié un diagrama CCT modificado y los dominios de
transformacién parecen desplazados a una velocidad de enfriamiento mas alta. Por lo tanto, el
tratamiento térmico estandar (para materiales convencionales) parece inapropiado para
materiales LPBF. Y especificamente, en el estudio futuro se debe hacer un enfoque en el paso
de homogeneizacién: la microestructura celular inicial puede necesitar una temperatura mas
alta o un paso mds largo para desaparecer.

Pilot SP1-MEUPE/INESPASA
Durante el desarrollo de este piloto se han estudiado 2 aleaciones de aluminio diferentes:
AISi10Mg y Scalmalloy®.

Caracterizacion de materias primas

En este piloto no se ha considerado la caracterizacién de las materias primas (polvo), ya que el
objetivo principal era caracterizar las propiedades eléctricas y térmicas de ambos materiales
(AISi10Mg y Sacalmalloy®) una vez fundidos (sdlidos). Se consideré como linea de base la
informacidn entregada por el proveedor del polvo (fluidez, distribucidn granulométrica...). El
polvo Scalmalloy® fue suministrado por TOYAL y AlSi10Mg por LPW.

Caracterizacion microestructural

En esta parte se presentaran los andlisis de microestructura de dos aleaciones de aluminio,
AlSi10Mg y Scalmalloy, fabricadas por LPBF.

Todas las muestras de AlSi1OMg presentaron bajo contenido de porosidad (menos de 0,5 %).
Este mismo resultado se obtuvo para el primer DoE de Scalmalloy. Sin embargo, luego de realizar
un segundo DoE con parametros de proceso optimizados, el contenido de porosidad de
Scalmalloy se redujo a valores cercanos al 0.1 %. Tabla 18.
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Tabla 18. Fraccion de porosidad en ambas aleaciones AlSi10Mg y Scalmalloy

D3.2.1 — MOBILITY Report

Material Heat Porosity | Hardness
treatment (%) (HV 0.2)
AlSil0Mg No 0.43
AlSil0Mg 325 °C /4h 0.39
No 0.34
Scalmalloy DoE
1
325 °C /4h 0,56
No 0.13 113
Scalmalloy DoE
2
325 °C /4h 0.10 173

Se ha realizado un estudio microestructural de cada material as-LPBF y tras ser tratadas
térmicamente. La estructura dendritica (celular) del as-LPBF AISilOMg colapsa después del
tratamiento térmico y forma particulas equiaxiales, de mayor tamafio y con morfologia esférica,

Figura 38. Este cambio suele estar motivado por la formacién de fases Mg,Si [23].

| 1om EHT= 1500 KV Signal A= SE2

WD= 85mm Mag= 30.00KX

Figura 38. Microestructuras por FEG-SEM de ALSi10Mg as-LPBF (izquierda) y tratadas térmicamente (derecha)
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As-LPBF Scalmalloy muestra una microestructura muy fina y homogénea, Figura 39. Teniendo
una estructura de grano super fino que incluye granos equiaxiales ultrafinos, asi como granos
columnares mas refinados en comparacién con otras aleaciones de aluminio [24]. Scalmalloy
muestra una estructura cristalina de FCC como se ve en el difractograma de rayos x, Figura 40.

Después del tratamiento térmico, se forman precipitados enriquecidos con Mg, Sc y Zr en los
bordes y dentro de los granos, Figura 39 y Figura 40. Otros autores también encontraron
precipitados de AlsSc y AlsSc de tamafio nanométrico después del tratamiento térmico en
Scalmalloy [24].

ENT= 15005y Signatd = HEMad
W= 8 dmm ag = TROOK K Ceil:

Figura 39. Microestructuras por FEG-SEM de Scalmalloy as-LPBF (izquierda) y tratada térmicamente (derecha)
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Figura 40. Difractograma de rayos X de Scalmalloy as-LPBF (arriba) y tratado térmicamente (abajo)

La estructura metalurgica es bimodal o duplex, constituida por regiones de granos muy finos
ubicados en los bordes de los fundidos y sus bases, Figura 41y Figura 42. Esta estructura bimodal
es una caracteristica de las aleaciones de aluminio cuya quimica ha sido modificada por la
adicion de Elementos Sc o Zr [25], [26], [35], [27]-[34]. Los granos muy finos tienen una
geometria bastante equiaxial y son de tamafio submicrométrico. Los granos mas gruesos son
columnares. De hecho, en la seccidn XZ, son alargados en la direccidn de fabricacién, y en la
seccion XY, tienen una seccidn transversal equiaxial con un didmetro del orden de un
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micrémetro. Como los granos son muy pequeiios, el andlisis EBSD no permitié una indexacién
total de la estructura, especialmente en las zonas donde los granos son mas finos.

¥ 50 gm
RN — ; i

n tratar .

2 ! a5
tado térmicamente.

Caracterizacion mecanica

Se realizaron pruebas de microdureza (HVO0.1) en aleaciones AISil0Mg y Scalmalloy tratadas y
no tratadas. En estado no tratado, la aleacion AlSi1lOMg tiene una mayor dureza en parte debido
a su red celular. En estado no tratado, el material procesado tiene una estructura celular
excelente que consta de celdas de aluminio rodeadas por un eutéctico rico en silicio. La solucién
sélida esta sobresaturada con Si. Sin embargo, después del tratamiento térmico, Scalmalloy (Al-
Mg-Mn-Sc-Zr) es mucho mas duro debido a la formacion del precipitado de endurecimiento.
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Figura 43. Valores medios de dureza obtenidos para AlSi10Mg y Scalmalloy.

Anadlisis de conductividad eléctrica y térmica

> Conductividad eléctrica

El método de prueba ha sido adaptado de la siguiente norma IEC 468 (1974) “Método para medir
la resistividad de materiales metdlicos”. Las mediciones se realizaron a una temperatura de 20
°C+2°C,50+ 10 % HR. El método de medicion es el método de 4 hilos.

Prises de courant
i

Figura 44. Medida de la resistencia de la probeta por el método de 4 hilos.

El didmetro de las muestras se midié en 12 puntos a lo largo de su longitud para calcular su
seccion transversal promedio. Sin embargo, debido a la rugosidad del material y al método de
medicidn, los valores medidos corresponden a una medicion del diametro "pico a pico". Como
resultado, la seccidn transversal de los especimenes sin duda estd sobreestimada. Esta
sobreestimacioén de la seccidn transversal conducird matematicamente a una sobreestimacion
de la resistividad y una subestimacion de la conductividad.

Se midieron los didmetros de las diferentes probetas. La Tabla 19 presenta los resultados para
las muestras tratadas térmicamente con AlSi10Mg.

Tabla 19. Diadmetros de las muestras AlSi10Mg Tratado térmicamente.
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Number Sample Sample Sample

1 1.086 1.096 1.08
2 1.13 1.102 1.126
3 1.065 1.162 1.165
4 1.127 1.143 1.122
5 1.079 1.11 1.121
6 1.157 1.135 1.187
7 1.168 1.109 1.127
8 1.094 1.164 1.105
9 1.109 1.08 1.127
10 1.194 1.174 1.113
11 1.104 1.104 1.162

12 1.048 1.038 1.119
Average 1.11 1.12 1.13
Median 1.11 1.11 1.12
Standard 0.04 0.04 0.03

La resistencia eléctrica de cada muestra se mide por el método de 4 hilos. Se pasa una corriente
fija (1A) a través de la muestra, y la diferencia de potencial generada se mide entre dos puntos
de la muestra, alejados de los enchufes de corriente. La medida se realiza con un
microohmimetro AOIP OM 21. El equipo de medicién calcula automaticamente la resistencia.

La corriente se aplica en modo alterno: la direccidn de la corriente se alterna y el valor medido
es la resistencia promedio para las dos direcciones del flujo de corriente. Esto hace posible evitar
corrientes parasitas (corrientes termoeléctricas, etc.). La corriente se envia en modo pulsado
para limitar el calentamiento de la pieza de prueba. La distancia entre las dos derivaciones
potenciales se mide con una regla.

S
'D:RXT

P: resistividad [Q.m]

R: Resistencia [Q]

S: area de la pieza [m?].

I: longitude estandar [m].

Los resultados de las mediciones de resistencia eléctrica por el método de 4 hilos en las cuatro
referencias de materiales se dan en la siguiente Tabla 20. La conductividad eléctrica de los
materiales se muestra en la Tabla 21.

Tabla 20. Distancia de trabajo entre los electrodos y los valores de resistencia medidos

sample Standard length (distance Measured resistance
P between the potential taps) (mm) (mQ)
Sample AlSi10Mg 1 85.5 4.805
2 79 4.420
heat treated
3 78 4.301
1 80 5.99

www.additool.eu 36



HIleIrcy “ D3.2.1 — MOBILITY Report

Tuiirdan

ADDITOOL
Sample AISi10Mg 2 74.5 5.659
3 74 5.620
Sample Scalmalloy L 78 7.423
2 71.5 6.917

Heat treated

3 71.5 6.866
1 78 9.27
Sample Scalmalloy 2 71.5 8.47
3 71 8.402

Tabla 21. Valores de resistividad y conductividad de la aleacion AlSi10Mg y Scalmalloy

Sample Resistivity (Ohm.m) Conductivity (S.cm-1)

Sample AISi10Mg Heat treated 1 5,47.10% 1,83.10°
2 5,49.10% 1,82.10°

3 5,53.10% 1,81.10°

media 5,5.10°8 1,82.10°

Sample AISi1l0Mg 1 7,13.10% 1,40.10°

2 7,37.10% 1,36.10°

3 7,24.10° 1,38.10°

media 7,3.108 1,38.10°

Sample Scalmalloy Heat treated 1 9,73.10® 1,03.10°
2 1,00.108 1,00.10°

3 9,87.10% 1,01.10°

media 9,9.108 1,01.10°

Sample Scalmalloy 1 12,1.108 0,83.10°

2 12,1.108 0,83.10°

3 12,1.108 0,83.10°

media 12,1.10°% 0,83.10°

> Conductividad Térmica

Los analisis de conductividad térmica de AlSi1OMg y Scalmalloy realizados entre temperatura
ambiente y 200 °C se muestran en la Figura 45. La conductividad de ambas aleaciones de
aluminio aumenta después del tratamiento térmico. En el caso de AlSi10Mg la conductividad (K)
es constante pero la K de Scalamalloy aumenta linealmente con la temperatura. La solidificacion
rapida en los procesos de AM produce una estructura celular de tamafo nanométrico y una red
supersaturada que proporciona una difusividad térmica y una conductividad térmica muy bajas,
pero cuando se trata con calor una gran cantidad de caracteristicas microestructurales (es decir,
precipitados ricos en Sc y Zr) reducen las propiedades de transferencia de calor de la AM.
muestras producidas [36]. Comparando ambas aleaciones de aluminio se puede observar que
AlSi10Mg tiene mayor conductividad que Scalmalloy y esto se ha relacionado con la
microestructura mas homogénea de AlSilOMg debido a un menor nimero de elementos de
aleacion.
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Figura 45. Conductividad térmica para AlSi10Mg y Scalmalloy as-LPBF y tratados térmicamente.

Se analiza el efecto de la orientacién de la fabricacidn sobre las propiedades térmicas. En la
Figura 46 se puede ver que la conductividad es isotrdpica ya que permanece constante
independientemente de la direccion de construccidn (Z o XY).

140
= ~LPBF Z
% 120 -
E‘ 100
= =TT XY
¥ 80 -

60 ~ w2

40 -

20 - LPBF XY

U T T T T T
0 50 100 150 200 250 300

Temperature (°C)

Figura 46. Conductividad térmica Scalmalloy para as-LPBF y tratado térmicamente en las dos orientaciones de
fabricacion, direccion de construccion (Z) y perpendicular a la direccion de construccion (XY).

Finalmente, se ha analizado el efecto de la porosidad en el material, Figura 47. Las muestras con
menor porosidad (DoE2) muestran mayor conductividad debido a centros de dispersién mas
bajos y por lo tanto mayor transferencia de calor.

www.additool.eu 38



nterreg E D3.2.1 - MOBILITY Report

(T FaY-

ADDITOOL

120
<100
£ 50
E 60

40
20

=-DoE1

DoE2

K

0 T T T T T

50 100 150 200 250 300
Temperature (°C)

o

Figura 47. Resultados de conductividad térmica para muestras de Scalmalloy de dos lotes, DoE 1 con porosidad
elevada y DoE 2 con porosidad baja.

Caracterizacion mecanica

Se han realizado varias fabricaciones LPBF con el fin de obtener cupones suficientes para
caracterizar mecanicamente ambos materiales (Figura 48). Para analizar la influencia de la
rugosidad superficial, se han considerado el mecanizado y as-built. También se han tenido en
cuenta cupones para estudiar la influencia de un tratamiento térmico.

Recoater

Figura 48 (Izquierda) Vista esquemdtica de cupones genéricos de traccion y fatiga, (arriba a la derecha) imagen de
Scalmalloy ®y (abajo a la derecha) trabajos de construccion de AlSi10Mg

La Figura 49 muestra los resultados de la prueba mecanica realizada en los cupones de AlSi10Mg.
Finalmente, se han analizado 20 muestras diferentes: Tal y como se construye con HT (x5), Tal
como se construye sin HT (x5), Mecanizado con HT (x5) y Mecanizado sin HT (x5). Se puede
observar a continuacion que el tratamiento térmico aumenta el alargamiento, pero reduce la
resistencia. Con respecto a la condicién de la superficie, los cupones mecanizados producen un
ligero aumento en las propiedades cuando se comparan con las muestras chorreadas con arena.
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Figura 49. Propiedades mecdnicas de AlSi10Mg con y sin tratamiento térmico.

Con respecto a los cupones de Scalmalloy® (Figura 50) solo se han ensayado muestras con
tratamiento térmico, ya que estudios preliminares han demostrado mejores resultados en
términos de dureza cuando este material es tratado térmicamente. A continuacién, se puede
observar al comparar ambas condiciones superficiales (chorreado de arena y mecanizado), que
la rugosidad tiene una ligera influencia en las propiedades, disminuyéndolas.

Tensile-Scalmalloy
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Figura 50. Propiedades mecdnicas de Scalmalloy® con tratamiento térmico.

Ademas, se analizd el comportamiento a fatiga de Scalmalloy. La Figura 51 muestra la curva de
fatiga de estos materiales, considerando muestras con arenado y mecanizado. No se observan
grandes diferencias entre ambas condiciones superficiales y la dispersidn en los resultados es
baja, excluyendo los resultados obtenidos para 220 MPa.
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Figura 51. Curva de fatiga de Scalmalloy® con tratamiento térmico (mecanizado y arenado).

Simulacion térmica y ensayo experimental en cupones

La UPV/EHU junto con FADA CATEC han realizado las simulaciones térmicas de la geometria
propuesta. Para asegurar la validez de los resultados, como paso inicial se ha evaluado
experimentalmente el comportamiento térmico y la capacidad de disipacién de calor de las
diferentes geometrias y los resultados se han empleado para definir el coeficiente convectivo
de las diferentes superficies.

Solid Gyroid Reticular Reticular

with air

Figura 52. Vistas 3D de las geometrias estudiadas.

Como se muestra en la Figura 53, la temperatura de cada componente se mide con una camara
térmica. El componente se calienta por la parte trasera mediante la radiacién procedente de
una ldmpara y se mide el tiempo que tarda en alcanzar una temperatura de 85 °C, asi como su
enfriamiento posterior.
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Figura 53. Campos térmicos experimentales durante el ciclo de calentamiento y enfriamiento.

Las simulaciones se ejecutan utilizando el software Ansys Workbench 2021-R2 y se emplea el
modulo térmico transitorio en todos los casos. El calor introducido a través de la radiacion de la
ldmpara se define como una entrada constante para todas las situaciones (3200 W/m?) y el
coeficiente de conveccién para la disipacidn de calor se determina en base a las pruebas
experimentales. Los coeficientes de conveccion obtenidos se resumen en la Figura 54 y la
comparacion entre los resultados simulados y experimentales se muestra en la Figura 55.

Situation Convection coefficient

[W-m~2K1]
External natural 10
External Gyroid 4
Internal natural 1
Internal Forced 100

Figura 54. Coeficientes de conveccion empleados en las simulaciones.
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Figura 55. Comparacion entre el comportamiento experimental y de simulacion de los componentes.

Conclusion y perspectivas

e Scalmalloy® parece ser un mejor enfoque para la funcionalidad de este piloto ya que
tiene mejores propiedades mecdnicas, pero también, al tener una conductividad
térmica mas baja, el calor producido por los motores dentro de la caja tiene mas
dificultades para llegar a la superficie y quemar al operador.

e Enambos materiales, AlISi10Mg tiene mayor conductividad térmica y eléctrica. Ademas,
en el caso de la conductividad térmica, la presencia de porosidad reduce la transferencia
de calor.

e Las pruebas en cupones han mostrado una buena coincidencia entre la simulacién
térmica y las pruebas experimentales. Este procedimiento sera evaluado y tenido en
cuenta al redisefiar el caso AM final. Se realizard un andlisis térmico simulado para
validar el procedimiento.

Pilot FR2-SOMOCAP

Caracterizacion del material de partida

En primer lugar, se analizaron los filamentos o hilos de polimero y metal.

Métodos

Las muestras de filamento proporcionadas por los fabricantes se sometieron al mismo
procedimiento de pulido que las muestras sinterizadas. Sin embargo, debido al pequeiio tamafiio
de las particulas de polvo metalico en los filamentos, se afiadid al proceso un paso adicional de
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pulido con una solucidn coloidal que contenia particulas de silice de 0.25 um (OPS). Las 12
imagenes dpticas de las muestras de filamentos se adquirieron aleatoriamente usando un
microscopio 6ptico PMG3 de Olympus con un aumento de x20 y se capturaron usando el
software Archimed. Luego, estas imagenes se trataron con un software de procesamiento de
imagenes de cddigo abierto llamado Imagel [1] para determinar el tamano y la proporcion de
superficie de las particulas de metal que se unen con el polimero. Las imagenes capturadas
comprenden un area total de 1.55 mm? que se analizd, y solo se consideraron particulas de metal
con un diametro minimo de 0.2 um durante el procesamiento de la imagen.

Resultados

Los polvos metalicos de los filamentos 17-4 PH y H13 eran esféricos, con una redondez media
de 0.79 + 0.26. El filamento 17-4 PH tenia particulas de metal relativamente mas pequefias con
un diametro promedio de 3.6 um en comparacion con el filamento H13, que tenia alrededor de
4.6 um. Los polvos metdlicos se pueden ver en la Figura 56 y la Figura 57 como particulas grises,
mientras que la matriz polimérica se puede ver en negro. Es esencial abordar la interpretaciéon
de los resultados del tamafo de las particulas de metal con cautela, ya que la técnica de
preparacion de la seccion metalografica puede no representar completamente la forma de la
particula. Esta limitacion puede dificultar la capacidad de realizar un analisis completo de la
carga metalica. Aunque la eliminacién de la matriz mediante desaglomeracién quimica o térmica
podria ser beneficiosa, no era factible realizar este procedimiento de manera segura utilizando
el equipo de laboratorio disponible.

o Polymer

Metal

powders <

Figura 56. Micrografias opticas del filamento de metal-polimero de 17-4 PH a) antes del ataque quimico b) tras el
ataque revelando la microestructura.

Ademas, la proporcién de polvo de metal- polimero fue mayor en los filamentos H13 (46.2 £ 0.7
%) que en los filamentos 17-4 PH (41.2 + 0.7 %). Como ambas laminas de acero, 17-4 PH y H13,
son aceros martensiticos, las particulas de metal en las muestras de filamento exhibieron una

microestructura similar a la martensita después del grabado, que se presenta en la Figura 56 y
la Figura 57.
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Figura 57. Micrografias dpticas del filamento de metal-polimero H13 a) antes del ataque quimico b) tras el ataque
revelando la microestructura.

Salud del Material

Métodos

La preparacion de las muestras involucré el montaje en frio en una resina y una serie de
moliendas abrasivas utilizando papeles de Carburo de Silicio (SiC) desde el grano de 800 hasta
4000, disminuyendo la aspereza. A continuacién, se procedié al pulido con una solucién
compuesta por particulas de diamante de 3y 1 um y limpieza ultrasdnica durante al menos 10
minutos. Después de estos pasos, las muestras se grabaron exponiéndolas a los grabadores No
Nital 3 % y Kalling N22 durante unos 30 segundos para revelar su microestructura. El reactivo n°
2 de Kalling es una solucién de cloruro de cobre (CuCl,), acido clorhidrico (HCl) y etanol (C;HsOH)
que se utiliza especialmente para aceros rdpidos y aceros inoxidables (17-4 PH en este caso). Por
el contrario, Nital 3 % es una solucion de acido nitrico (HNOs, 68 % puro) diluido en etanol
(C2HsOH) compatible con H13, que es menos rico en cromo. Las muestras sinterizadas también
se procesaron de manera similar utilizando un microscopio o6ptico y un software de
procesamiento de imagenes, como se menciond anteriormente. Sin embargo, esta vez la
atencién se centrd en determinar el contenido de porosidad y el tamafio de los poros en lugar
de la densidad del metal. Las imdgenes Opticas capturadas con un aumento de x20 se
convirtieron a escala de grises (siendo 0-255 la intensidad de blanco a negro). La porosidad se
definié como un umbral de intensidad de 40-125. Mientras se procesaban las imagenes para las
mediciones de porosidad, los poros que tenian menos de un um? de drea esférica no se
consideraron en el analisis; eran demasiado pequefios para ser detectados adecuadamente, y
los poros tan pequefios tienen un impacto insignificante en las propiedades mecanicas.

Resultados

El andlisis de la superficie de especimenes de acero 17-4 PH y H13 sinterizados reveld la
presencia de varias cavidades, como se muestra en la Figura 58, y capas de deposicién sin
relleno. Los problemas de porosidad y deposicion, como se observa aqui, son tipicos de los
procesos de fabricacién aditiva de extrusion de metal. Es probable que se deba a una
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subextrusiéon del material, lo que significa que la extrusora no suministra suficiente filamento al
proceso de fabricacidn o que los parametros del proceso de fabricacion son inapropiados [37].

C)) b)

Figura 58. Imdgenes dpticas que muestran porosidad y cavidades en a) 17-4 PH y b) H13 en el plano XY.

En las muestras de 17-4 PH, la porosidad estuvo dominada principalmente por pequefos poros
qgue median alrededor de 3 um de didametro. Un porcentaje significativo (aproximadamente el
85 %) de los poros tenia un tamafio inferior a 20 um, como se ve en la Figura 59. Ademas, se
encontrd que la mayoria de los poros tenian una forma tipicamente esférica con una circularidad
promedio de 0.85. El analisis se realizdé en un 6.5 % y un 12 % de superficie de las secciones
disponibles de 40 y 13 mm?.

En las muestras H13, los poros con un diametro de 2-4 um fueron los mas predominantes, con
alrededor del 97 % de los poros con un tamafio inferior a 12 um, como se muestra en la Figura
51. Estos poros tenian forma circular, con una circularidad promedio de 0.86. Los poros con una
circularidad entre 0.2 y 0.6 podrian estar relacionados con las cavidades, ya que también se
consideraron en el andlisis de porosidad. Si no se consideraran estas cavidades, se habria
mejorado el porcentaje de porosidad y la circularidad. Un resumen de los resultados se puede
encontrar en la Tabla 22. Comparando estos resultados con la referencia, se puede derivar que
los porcentajes de porosidad encontrados en este estudio son similares a los reportados en [38],
donde la porosidad relativa de 4.08-6.48 % en la cara XY y 2.22-3.07 % en la cara XZ en la muestra
17-4 PHy en [37], donde se encontrd una porosidad relativa de 6 % en 17-4 PHy 5 % en H13 en
la cara XY.
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Figura 59. Distribucion de tamaio de poro y distribucion de circularidad de muestras sinterizadas.

Tabla 22. Resumen de los resultados de porosidad para ambas muestras de acero.

Samples 17-4 PH H13
Direction XY plane XZ plane XY plane XZ plane
Property Value Value Value Value
Diameter of pores 3.2 um 2.3 um 4.2 um 3.7 um
Circularity 0.85+0.14 0.861+0.14 0.86+0.13 0.85+0.14
Porosity 48%+21 21%+0.38 56%+2 45%+1.5

Caracterizacion Microestructural

Ceit y Enit han realizado la caracterizacion de muestras H13 y 17-4PH fabricadas por Fused
Filament Fabrication (FFF). 17-4PH se fabricé con equipos Markforged FFF, mientras que las
muestras H13 se fabricaron con dos equipos diferentes: maquina abierta Lynxter con filamento
NANOE y equipo Markforged.

Métodos

El andlisis de difraccidn de rayos X se realizé utilizando una maquina Philips X'PERT, utilizando
radiacion Cu-Ka con una longitud de onda de 1,540598 A. Las muestras se escanearon a un
voltaje de 40 kV y una corriente de 50 mA, utilizando un haz de 0.5 mm de didmetro, en un rango
de 30° a 125° con un dispositivo curvo sensible a la posicidn (PSD) que cubre un arco circular de
8° con un tamano de paso de 0.012° y 30.05 s por paso. Ademas, se escaned una muestra de
H13 entre 43° y 46° con un tamafno de paso de 0.01° y 1000 s por paso para un analisis mas
detallado del pico en ese rango. La identificacion de fase se determind analizando los espectros
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XRD utilizando el software X'pert High Score y la base de datos JCPDS, que incluia fases
potenciales como ferrita, martensita y austenita de acero.

Las muestras se prepararon como se explica en las partes de salud del material. La
microestructura de las muestras sinterizadas y tratadas térmicamente se examinaron usando un
microscopio dptico PMG3 de Olympus. Se realizaron andlisis adicionales de las muestras
sinterizadas utilizando un microscopio electrénico de barrido (SEM) ZEISS EVO10HD15 equipado
con una pistola LaBs. El SEM tenia un detector de electrones secundarios (SE) y electrones
retrodispersados (BSE). Se utilizd un espectrometro de dispersién de energia (EDS) X-MaxN 50
XMX1003 de Oxford Instruments para resaltar la concentracién de elementos de aleacidén en
zonas microsegregadas y determinar su composicidon. Durante este analisis SEM se utilizé un
voltaje de aceleracién de 15 kV y una distancia de trabajo de 10 mm.

Resultados
17-4PH: Piezas fabricadas en Markforged

En la Figura 60 se muestra la microestructura del acero 17-4PH a temperatura ambiente. La
microestructura se compone de poros y lajas de martensitas apiladas en paquetes de diferentes
tamanfios. No se puede descartar la posibilidad de la presencia de una pequefia cantidad de
austenita retenida, aunque no sea apreciable en las imagenes de dptico. También es posible que
se haya formado ferrita delta durante las altas temperaturas del sinterizado del acero inoxidable
17-4PH. Los diagramas hierro-carbono del acero indican que bajos contenidos de carbono
pueden incrementar la formacion de ferrita delta. Estudios preliminares [39] mostraban que al
sinterizar el acero 17-4PH por encima de 1220 °C se formaba ferrita delta continua en las juntas
de grano. Tras ataque quimico se observan circulos negros de mayor tamafio que los poros
mostrados en la seccion anterior. No se ha podido confirmar mediante microscopia dptica si
estos circulos se tratan de precipitados, disoluciones debido al ataque o porosidad. En resumen,
la microestructura del acero 17-4PH es mas cercana a la microestructura del 17-4PH forjado que
describe Sabooni et al. [40] que a la microestructura as-LPBF reportada por Yeon et al. [41]. Se
realizaron analisis de microscopia electrénica (SEM) y difraccién de rayos X (XRD) para tratar de
entender mejor los distintos componentes de la microestructura. Los analisis SEM confirman

que los puntos negros son poros y que la composicién es la estandar del 17-4PH.
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Figura 60. Micrografia optica después del grabado (izquierda) e imdgenes SEM (derecha) de acero inoxidable 17-4
PH sinterizado.

El analisis de la fase de la muestra se realizd a través de XRD, y los espectros recopilados para
17-4 PH se muestran en la Figura 61. A diferencia de LPBF [42], la comparacidon de estos
espectros con el archivo de difraccion de polvo JCPDS (PDF) reveld que cualquier fase de
austenita retenida o carburos no eran detectadas en las muestras sinterizadas. Debido a la baja
cantidad de carbono en estas aleaciones, la martensita BCT muestra una distorsion reticular
minima. Como resultado, no es posible diferenciar entre la ferrita BCC y la martensita BCT solo
mediante XRD. En este caso, se aplica la convencidn estandar para aceros, en la que se considera
qgue ambas fases tienen la estructura BCC vy, por lo tanto, se indica mediante la fase a (que
representa la fase de ferrita a/6 y martensita).
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Figura 61. Espectros XRD de muestra de acero inoxidable 17-4 PH sinterizado

En el espectro XRD de 17-4 PH, el pico (110) en un angulo de 26 de aproximadamente 44.51°
tiene una intensidad mas alta que otros picos de estructura bcc en 64.63°y 82.13°. Dado que el
17-4 PH es un acero inoxidable martensitico endurecido por precipitacidon, es probable que la
muestra esté compuesta por multiples fases, siendo la martensita la fase dominante vy,
potencialmente, algo de ferrita. Sin embargo, las posiciones de los picos experimentales no
coinciden perfectamente con los picos tedricos debido a la presencia de diferentes cantidades
de carbono y elementos de aleacion en la muestra en comparacién con la referencia. Aun asi,
estan mas cerca de los picos caracteristicos de la martensita que de la ferrita (Tabla 23). Ademas,
la intensidad relativa de los picos (200) y (211) muestra una tendencia similar a los picos de
espectro XRD de muestras de 17-4 PH separados térmicamente informados por Schroeder et al.
[43]. Los dos picos restantes (220) a 99.26° y (310) a 117.07° fueron dificiles de distinguir del
ruido creado por el difractémetro. El patron de difraccidn generalmente es consistente con el
patron de difraccién estandar, lo que indica que probablemente no haya una orientacién o
textura preferida en la muestra a lo largo de cualquiera de los planos de difraccién. En
conclusién, la microestructura es martensitica y en armonia con la literatura.
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Tabla 23. Los dngulos de difraccion para cada pico en ambos aceros y los datos de referencia para las fases de acero
1y 2corresponden respectivamente a los datos de la referencia [43] y el estdndar JCPDS no. 00-006-0696.

Samples Phase reference
17-4 PH H13 Martensite® Ferrite? Austenite®
hki 20 (%) 20 1 (%) 20 e (%) 200 1.(%) | hk 20 Iy (%)
110 4451 100.0 44.63 100.0 44,652 100 44,674 100 111 43.695 100
200 64.63 143 64.97 61.0 64.817 116 65.023 20 200 50.794 425
211 82.13 171 82.22 9.3 82.095 17.4 82.335 30 220 74.739 17.8
220 99.26 - 98.75 8.0 98.711 4.5 98.949 10 311 90.629 16.6
310 117.07 - 116.44 6.7 115.83 6.2 116.39 12 222 95.98 4.6

H13: Piezas fabricadas con Markforged

La microestructura del acero H13 a temperatura ambiente se ilustra en la Figura 62. Presenta
una combinacion de poros y limites de grano de austenita anteriores. No se pudieron observar
las lajas de martensita que deberian estar presentes en la matriz, lo que lleva a la percepcién de
que la microestructura esta compuesta principalmente por fases ferriticas/perliticas. Los limites
de grano parecian tener zonas de segregacion con altas concentraciones de metales de aleacion.
Por lo tanto, se llevd a cabo Microscopia Electrénica de Barrido (SEM) para comprender mejor
los componentes microestructurales. La composicion determinada por los espectros de rayos X
de dispersién de energia sugiere que es similar a la composicién estandar ASTM A681 de H13.

Figura 62. Micrografia dptica (izquierda) e imagen SEM (derecha) de acero H13 PH sinterizado tras ataque quimico.
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Figura 63. Vista ampliada de ambas lineas y su distribucion de composicion.

Finalmente, para confirmar la composicién de las zonas de segregacion en los limites de grano,
se realizé el andlisis lineal en dichas dreas, como se muestra en la Figura 63. Los resultados
indican que estas zonas son ricas en carbono, cromo, molibdeno y vanadio, con concentraciones
mas altos que los tipicos en la matriz.
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Figura 64. Espectros XRD de una muestra H13 sinterizada (plano XY).

Con respecto al analisis XRD, similar al 17-4 PH, solo se observan picos BCC en los espectros H13
XRD (que se muestran en la Figura 64), y tampoco se detecto austenita retenida. El primer pico
(110) a 44.63° tiene la intensidad mas vigorosa. Sin embargo, el segundo pico (200) a 64,97°
también tiene una intensidad notoria en comparacién con el patrén de difraccién H13 estandar
[44]. Esto sugiere que la textura puede estar presente en la direccion (200), pero se requiere un
analisis EBSD adicional para confirmarlo. Los otros dos picos (211) a 82,22° y (220) a 98.75°
tienen una intensidad minima, y el ultimo pico (310) es dificil de distinguir del ruido de fondo. El
valor de dureza de la muestra de H13 sinterizada fue significativamente mds bajo que el valor
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esperado proporcionado por la hoja de datos [45], lo que generd inquietudes sobre las fases
ferriticas en las muestras sinterizadas.

Comparacion (Markforged vs Nanoe Filament) y resumen de la caracterizacion

La Tabla 24 y la Tabla 25 muestran los valores de densidad y dureza obtenidos para H13 y 17-
4PH después de diferentes temperaturas de sinterizacion y tratamientos HIP. En todos los casos,
la densidad y la dureza aumentaron después del tratamiento con HIP a 1150 °Cy 150 MPa.

Tabla 24. Valores de densidad y dureza para el acero H13.

FFF Density Hardness Hardness
Heat treatment
Technology (%DT) (HV1) (HRC (conversion))
As received (sintered with
- 92 169 6
Markforged | Markforged conditions)
HIP 1150 °C/1h 96 645 58
HT 1400 °C/ 2h 85 725 62
HT 1350 °C/ 2h 81 510 50
Lynxter +
. HT 1400 °C / 2h + HIP 1150
Nanoe fila- 97 817 65
°C/1h
ment
HT 1350 °C/ 2h + HIP 1150
93 701 61
°C/1h

Se utilizaron dos temperaturas de sinterizacion (1350 y 1400 °C) para densificar la aleacién H13
fabricada con el filamento de Nanoe. La sinterizacidn a 1400 °C generd una mayor densificaciéon
y una microestructura diferente, con presencia de canales de liquido, como se muestra en la
Figura 58. Los canales de liquido aparecen porque la temperatura es cercana a la fase liquida
supersolidus [46]. Ademas, las muestras sinterizadas a mayor temperatura presentan mayor
dureza debido a la formacidn en el interior de los granos de una estructura laminar.

Tabla 25. Valores de densidad y dureza para el acero 17-4PH.

Density Hardness Hardness
Technology | Heat treatment
(%DT) (HV]-) (HRC (conversion))
As received 94 368 38
Markforged -
HIP 1150 °C/1h 98 392 41

El tratamiento HIP es capaz de cerrar la mayor parte de la porosidad (solo la porosidad abierta
en el contorno no pudo cerrarse) y, por lo tanto, la densidad de las muestras aumenté (Figura
65, Figura 66 y Figura 67).
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Figura 65. Imdgenes opticas y FEG-SEM de Markforged H13 tal como se fabrica (izquierda) y después de HIP
(derecha).

Ademas, después de HIP la microestructura cambia formando una estructura laminar en el acero
H13 lo que conduce a un aumento significativo de la dureza (Figura 66 y Figura 67).
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Sintering @1350 °C + HIP

Sintering @1400 °C Sintering @1400 °C + HIP

Figura 66. Imdgenes opticas de H13 FFF-Nanoe después de la sinterizacion (izquierda) y después de HIP (derecha).

EHT = 15,0081
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Figura 67. Imdgenes opticas y FEG-SEM de Markforged 17-4PH fabricado (izquierda) y después de HIP (derecha).

Las microestructuras presentan menor cantidad de precipitado después de los tratamientos con
HIP en ambos materiales. Esto podria estar relacionado con la mayor velocidad de enfriamiento
utilizada en el ciclo HIP en comparacién con la baja velocidad de enfriamiento del tratamiento
de sinterizacion. La Figura 68 y la Figura 69 muestran los analisis EDS de las diferentes aleaciones
después de la sinterizacién y después del tratamiento con HIP. Por un lado, el acero H13
presenté precipitados de borde de grano enriquecidos en V, Mo, Cr y Mn. Por otro lado, el 17-
4PH tenia precipitados de Cu a lo largo de la microestructura y precipitados de Cr o Nb en el
limite de grano.

| Z2pm ENT= 13004V SooalAn SE2
I!—( WO= 88mm Mage 2000KX ceit

Figura 69. Andlisis EDS de 17-4PH después del tratamiento con HIP.

Caracterizacion mecanica

Métodos

El ensayo de macrodureza se realizé utilizando el método Vickers con una carga de 1 Kg (HV1)y
cinco Kg (HV5) en un durémetro Zwick/Roell ZHV2.5 de conformidad con la norma I1SO 6507-1y
al menos se realizaron cinco identaciones en la seccidn central de la muestra. Los resultados de
las macrodurezas pueden verse afectados por la porosidad de las muestras FFF, por lo que
también se realizaron pruebas de microdureza utilizando un equipo Zwick/Roell Durascan 70
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con una carga de 100 g (HVO0.1) para obtener una comprensién mdas detallada de la dureza de la
muestra. Los perfiles de microdureza elegidos se pueden ver en la Figura 70 como lineas
discontinuas. En cada perfil se realizaron 100 muescas con una distancia de 77 um entre ellas en
la muestra 17-4 PH y de 87 um entre ellas en la muestra H13. Esto significa que las muescas se
hicieron mas juntas en la muestra 17-4 PH que en las de H13, lo que probablemente se deba a
la diferencia en la dureza de los dos materiales y la distancia entre las dos muescas se fijé mas
de tres veces el valor de la diagonal de las identaciones. Se utilizé el software TestXpert
proporcionado por Zwick/Roell para las mediciones de dureza. De nuevo, se utilizé el durémetro
Zwick/Roell ZHV2.5 para determinar la dureza Vickers de muestras tratadas térmicamente en el
plano XY, con una carga de un Kg (HV1) de conformidad con la norma ISO 6507-1. Se hicieron
veinticinco muescas en la parte central de cada muestra en el plano XY, y la distancia entre cada
muesca fue de 300 um.

WX

10 mm @ 4 mm
" 4 -

Figura 70. Esquema del ensayo de microdurezas.

Resultados

Piezas fabricadas con Markforged

Los resultados del ensayo de macrodureza en 17-4 PH sinterizado mostraron valores de dureza
mas altos en el plano XZ (valor promedio 331 + 12 HV1) que en el plano XY (valor promedio 318
+ 4 HV1). Sin embargo, los valores de HV5 en la muestra de 17-4 PH presentaron una tendencia
opuesta, siendo el peso promedio mayor en el plano XY (324 + 4 HV5) que en el plano XZ (306
30 HV5). Las muestras H13 tenian valores de dureza promedio de 164 + 3 HV5 en la superficie
XYy 163 +1 HV5 en la superficie XZ. En general, los resultados no proporcionaron una conclusion
clara sobre la anisotropia mecanica causada por el proceso de fabricacion. Por lo tanto, se
necesitaba una verificacion adicional a través de pruebas y analisis de microdureza para
confirmar esta observacién. Sin embargo, vale la pena sefialar que los valores de macrodureza
para las muestras de 17-4 PH y H13 fueron consistentes en los planos XY y XZ, lo que indica un
menor grado de anisotropia en esta muestra.

Los resultados de microdureza de las muestras de 17-4 PH se ilustran en la Figura 63. Como se
esperaba, los valores de dureza Vickers HVO0.1 en las superficies XY y XZ mostraron una dureza
homogénea en toda la muestra (valor promedio de 348 + 17 HVO0.1 en la cara XY y 344 + 13
HVO0.1 en la cara XZ) excepto algunas muescas que pueden haber presentado poros. La diferencia
entre los valores de dureza en cada superficie es insignificante, lo que indica que las muestras
de 17-4 PH sinterizadas tienen un grado muy bajo de anisotropia o una dureza casi isotrdpica,
aunque se observo una ligera anisotropia en la porosidad. La macrodureza se suele utilizar para
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evaluar la resistencia general al desgaste del material. Por el contrario, la microdureza se utiliza
para evaluar la dureza de regiones o fases microestructurales especificas o para examinar los
gradientes de propiedades a nivel de mesoescala.

La Figura 71 muestra las variaciones de microdureza en la direccién de construccién (plano XY)
y la direccién radial (plano XZ) de la muestra H13 FFF sinterizada. Los resultados indican que la
microdureza de la muestra es constante y se distribuye uniformemente tanto en la direccién de
construccién (plano XY) como en la direccidon radial (plano XZ), con valores promedio similares
de 177 HVO0.1 y 176 HVO0.1 respectivamente, y relativamente pequefas desviaciones estandar
de 11 y 12 respectivamente. Los resultados proporcionados en la literatura [37] para
componentes de acero 17-4 PH sinterizados muestran un valor de 34 HRC, aproximadamente
equivalente a 320 HV, y un valor de dureza para componentes de acero H13 sinterizados de 37
HRC, que es casi igual a 351 HV. Los autores involucrados han presentado el valor como un
promedio y, por lo tanto, debe haber mas informacidn disponible sobre las variaciones del valor
en diferentes direcciones. El valor de referencia proporcionado por el proveedor es 30 HRC
(~285 HV) para 17-4 PH sinterizado [47] y 40 HRC (~388 HV) para H13 sinterizado [45]. Es
evidente que tanto los valores de macro como de microdureza de las muestras de acero H13
sinterizado son significativamente mds bajos que los datos de referencia [37] y el valor del
proveedor [45]. Esta discrepancia podria atribuirse a varios factores, como las condiciones de
sinterizacidn, la composicién del polvo utilizado o la velocidad de enfriamiento de la muestra.
Por otro lado, los valores de macro y microdureza de las muestras de 17-4 PH son superiores al
valor del proveedor [45] en ambos planos y superiores a los datos de referencia [37] en el plano
XY. Dado que los diagramas CCT de 17-4 PH [48] y H13 [49] convencionales indican que la dureza
del 17-4 PH se ve menos afectada por la velocidad de enfriamiento que la del H13, es probable
que la discrepancia en los resultados se deba a un proceso de sinterizacion inadecuado, en lugar
de la velocidad de enfriamiento.
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Figura 71. Perfiles de microdureza de especimenes de 17-4 PH (arriba) y H13 (abajo) sinterizados en (a) superficie XY
y (b) superficie XZ.

Piezas fabricadas con el filamento de Nanoe

Los resultados de dureza Vickers (1Kg) para muestras H13 fabricadas con filamento Nanoe se

resumen en la siguiente tabla:

Thermal cycle HV10
Sinter at 1400 °C 725+52
Sinter at 1350 °C 510+ 72

Sinter at 1400 °C + HIP 817+ 14
Sinter at 1350 °C + HIP -

Las muestras sinterizadas a 1400 °C muestran una mayor dureza que las muestras sinterizadas

a 1350 °C. Esto podria estar relacionado con la mayor densidad alcanzada en las muestras (85 %

vs 81 % de densidad) y debido al menor nimero de defectos microestructurales en las muestras

sinterizadas a 1400 °C. Después de HIPping, la mayoria de los poros se cerraron, la densidad

aumenté hasta un 97 % y el grano crecid. La dureza de las muestras de HIP aumenté a pesar del

crecimiento del grano, pero esto estuvo relacionado con la formacién de la estructura laminar

debido a la rapida velocidad de enfriamiento dentro de la muestra de HIP.
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Estudio de tratamiento térmico

Métodos

Para estudiar las transformaciones de fase, se utilizaron muestras cilindricas de superficie
paralela con un didmetro de 4 £ 0,1 mm y una longitud de 10 £ 0.3 mm. Estas muestras se
colocaron en un dilatdmetro de enfriamiento rapido DIL L78 Q de Linseis. Antes de la medicidn,
la atmdsfera del horno se llevé dos veces al vacio hasta 2 x 10”2 mbar y luego se llend con argén.
Las dilataciones de las muestras se midieron con varillas de empuje de Alimina (Al203) y Cuarzo
al vacio o en atmdésfera de Argén (Ar), la temperatura se controld con un termopar tipo K soldado
por puntos a la superficie de la muestra. La temperatura de la solucién para muestras de 17-4
PH se decidio a partir de la literatura y el analisis DTA. Se fij6 a 1100 °Cy el tiempo de espera fue
de 30 min, segun investigaciones previas de Rowolt et al. [48], y para las muestras H13, se fijo
en 1040 °C y el tiempo de espera se fij6 en 30 min, segun una investigacién realizada por
Deirmina et al. [50]. Las transformaciones de fase se analizaron mediante calentamiento
continuo a 10 K/min (o 0.167 K/s) y enfriamiento a diferentes velocidades. Para detectar
temperaturas de transformacion de fase o eventos de precipitacion, los datos de dilatometria
se diferenciaron segun la temperatura como se recomienda en [50]. El software Linseis Evolution
cred diagramas de transformacion de enfriamiento continuo (CCT) para ambas aleaciones. Las
temperaturas de transformacidon también se determinaron usando Andlisis Térmico Diferencial
(DTA) con un instrumento Setsys Evolution. Se utilizé un crisol de alimina de 4 mm de didmetro,
y se cargd con diferentes especimenes cortados de las muestras cilindricas, teniendo de 40 a 70
mg. Se estudiaron las transformaciones de 20 a 1100 °C (en muestras de 17-4 PH) y de 20 a 1040
°C (en muestras de H13) mediante calentamiento y enfriamiento continuo a diferentes
velocidades bajo un flujo de 40 ml/min de argdn para evitar la oxidacion. La linea base se obtuvo
realizando un segundo escaneo en condiciones similares, pero sin una muestra. Restando las
sefiales, se puede identificar cualquier transformacién de fase o fenémeno de precipitacion
durante el calentamiento, asi como cualquier transformacién martensitica durante el
enfriamiento.

Resultados

Piezas fabricadas con Markforged
Anadlisis de curvas

Los resultados de dilatometria en el acero 17-4PH se muestran en la Figura 72, que muestra la
deformacién por dilatacion (curva negra) y la deformacidn derivada (curva roja) a medida que
el acero se calienta desde temperatura ambiente hasta 1100 °C. El primer pico de contraccion
se puede observar alrededor de los 500 °C, asociado con una precipitacidon de Cu en un estudio
recientemente realizado [48]. La transformacion austenitica (de a’-martensita a Y-austenita)
provoca una reduccidn significativa del volumen a medida que se calienta el acero. La
temperatura a la que comienza esta transformacion austenitica (Acl) es de aproximadamente
678 °C, pero no esta claro determinar con precisién el final de esta transformacion (Ac3). Ac3
suele ser el punto en el que la tensidon de dilatacién vuelve a ser casi lineal, que en este caso es
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de aproximadamente 728 °C. Sin embargo, todavia se observa un pequeno pico de contraccion
no lineal alrededor de los 980 °C, que fue relacionado con el final de la formaciéon de austenita
por Christien et al. en [51], quienes observaron la presencia de fase martensita a 930 °C en el
patrén de difraccién de neutrones in situ del acero 17-4 PH, lo que indica una austenizacion
incompleta.
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Figura 72. Curvas de tension de dilatacion y tension derivada mientras se calientan muestras sinterizadas de 17-4 PH
FFF.

Rowolt y otros autores involucrados [48] llevaron a cabo el calentamiento gradual de muestras
convencionales de 17-4 PH hasta diferentes temperaturas de recocido en solucién que oscilan
entre 700 y 1100 °C. La ausencia de un pico de precipitacidon de Cu en el recalentamiento de la
curva DSC se observé cuando la muestra se calentd a una temperatura de 800 °C, relacionando
el fendmeno con la falta de disolucidn. Por el contrario, el calentamiento y el area maxima del
pico de precipitacidn se observaron cuando la muestra se calentd a una temperatura de 1000
°C.
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Figura 73. Curvas de tension de dilatacion y tension derivada mientras se enfrian muestras sinterizadas de 17-4 PH
FFF

Por lo tanto, el pico de contraccidn alrededor de 980°C en la curva de deformacidn por dilatacion
se atribuyd a la disolucidn final de la fase rica en Cu. En [52], Kapoor y Batra también asignaron
este pico al segundo paso de austenizacién mientras realizaban un analisis de dilatometria de
aceros martensiticos M350 y PH 13-8 Mo, pero estaba ausente en el caso del acero inoxidable
17-4 PH. Por lo tanto, la identificacidn de este pico sigue siendo controvertida.

La Figura 73 ilustra la deformacion por dilatacion que se produce desde los 1100 °C hasta la
temperatura ambiente durante el proceso de enfriamiento. La expansion de volumen provocada
por la transformacién martensitica es evidente. La temperatura de "inicio de martensita", o Ms,
se puede determinar con el método de la tangente a 170 °C. El método de la tangente determina
la temperatura de transformacién de fase en las curvas de dilatometria. El método de la
tangente se basa en la observacion de que la pendiente de la curva de dilatometria cambia a la
temperatura de transformacidn de fase. Se observé un cambio adicional en la pendiente de la
curva de deformacion por dilatacion alrededor de 100 °C, que se cree que es la temperatura de
"acabado de martensita" (Mf). Esto supone que la transformacion martensitica estd a punto de
completarse. Sin embargo, la precision de la temperatura Mf no puede confirmarse en este
estudio ya que la curva de dilatacion no vuelve a ser lineal.
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Figura 74. Sefial DTA de la muestra 17-4 PH FFF sinterizada mientras se calienta.

La curva DTA mientras se calienta la muestra de 17-4 PH sinterizada se muestra en la Figura 66.
El evento exotérmico inicial observado en la muestra de 17-4 PH ocurrié a una temperatura de
484 °C. Se cree que este pico es causado por la formacidon de carburos Mj3Cs ricos en Cr y
precipitados ricos en Cu, segun Lashgari et al. [53]. Es coherente con los resultados obtenidos
por el analisis de dilatometria explicado anteriormente. El segundo evento térmico, un pico
endotérmico, se encontré alrededor de los 642 °C, que se puede atribuir tanto a la transicion de
Curie (transicion ferromagnética -> paramagnética) como a la austenizacion. El pico exotérmico
final observado alrededor de los 753 °C podria deberse a la precipitacién de carburos NbC en la
matriz o en los limites de grano [53]. Sin embargo, la temperatura precisa a la que comienza la
transformacion de ferrita a austenita (Acl) fue dificil de determinar debido al ruido en la sefial
DTAy al fendmeno de multiples en un rango de temperatura pequeiio.

Se realiz6 un analisis térmico similar en la muestra H13. La curva de dilatometria del H13
sinterizado muestra un patrén lineal de expansion durante el calentamiento de la muestra hasta
700 °C, lo que se alinea con la expansion térmica esperada. La derivada apoya esta tendencia.
Se observa una contraccién entre 700 y 750 °C que podria estar relacionada con la transicion de
Curie, seguida de otra contraccidon entre 845 °C (Acl) y 887 °C (Ac3), que se debe a la
transformacion de ferrita a austenita (a -y). Como ya se mostrd, las transformaciones de fase de
17-4 PH se midieron por el método tangente durante el enfriamiento.

Aplicacion en diagramas CCT

Las curvas de dilatometria se registraron y analizaron para varias velocidades de enfriamiento.
Independientemente de la velocidad de enfriamiento, las muestras de 17-4 PH revelaron la
microestructura martensitica, como se ilustra en la Figura 75. Una velocidad de enfriamiento
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mas rapida (35 K/s) conduce a una microestructura mas homogénea debido al tiempo reducido

de precipitacion.

025 Kfs L 200 0:1005.K/s

Figura 75. Microestructura de muestras de 17-4 PH tras temple a diferentes velocidades de enfriamiento 35 K/s, 0,25
K/sy 0,005 K/s.

En contraste, el efecto de la velocidad de enfriamiento en H13 es significativo, como se evidencia
en la Figura 76. Solo se observa la temperatura de la martensita a altas velocidades de
enfriamiento, mientras que, a velocidades de enfriamiento mds bajas, las transformaciones
bainiticas y perliticas son visibles. Las tres microestructuras, segun la velocidad de enfriamiento
observada, se muestran en la Figura 69.

=) -
" 0.03 K/s cooling rate

et
,-.-—‘—\w--r--\-A-\-\,‘.‘..‘TH. ‘r/'f” \\-._ /
[ "\ )"J

— 0.17 K/fs cooling rate

~

0.5 K/s cooling rate

s cooling rate redon

1 K/s cooling rate

d(AL/L)/dT (in K1)

10 K/s Cooling rate

35 K/s Cooling rate

L] 200 400 600 800 1000

Temperature (°C)

Figura 76. Influencia de la velocidad de enfriamiento en las curvas de deformacion derivadas.

Con la velocidad de enfriamiento mas rapida de 35 K/s, se formd una microestructura
martensitica fina con limites de grano austeniticos. A la velocidad de enfriamiento de 0.5 K/s, se
noto la formacidn de bainita y martensita con sus picos superpuestos a alrededor de 350 °C en
la curva derivada. La velocidad de enfriamiento mas lenta de 0.03 K/s dio como resultado la
formacién de una nueva fase perlitica, como se ve en la microestructura de la Figura 77. La
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velocidad de enfriamiento tiene un impacto en la dureza del acero. Las velocidades de
enfriamiento mas rdpidas conducen a una mayor dureza debido a la martensita. Las muestras
qgue contienen bainita tienen una dureza menor que la martensita, pero una dureza mayor que
las muestras que contienen perlita.

Figura 77. Microestructura de muestras de H13 tras temple a diferentes velocidades de enfriamiento 35 K/s, 0,5 K/s
y 0,03 K/s.

La relacién establecida entre los valores promedio de dureza (HV1) y las tasas de enfriamiento
en las muestras de 17-4 PHy H13 se representan en la Figura 70. La evolucidn de la dureza para
17-4 PH puede explicarse por la precipitacién de Cu [48]. Esta informacidn de la microestructura
y los valores de dureza de las muestras templadas se incorporan luego al diagrama de
transformacion por enfriamiento continuo de ambas ldminas de acero que se muestran en la
Figura 79. Estos diagramas CCT son consistentes con la literatura correspondiente a los
materiales convencionales. Por lo tanto, el proceso FFF tiene un efecto débil sobre la
microestructura y la transformacion de fase, y el tratamiento térmico estdndar se adapta a esos

materiales.
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Figura 78. Datos de dureza vs velocidad de enfriamiento para ambos aceros.
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Figura 79. Diagrama de Transformacion de Enfriamiento Continuo de 17-4 PH'y H13 FFF.

» Propiedades mecdnicas en las piezas sinterizadas y tras HIP fabricadas con
Markforged Metal X.

Tabla 26. Propiedades mecdnicas obtenidas a partir del ensayo de traccion para cada material.

Rpo.2 (Mpa) Rm (Mpa) A200 (%)
Material Average Dev. St. Average Dev. St. Average Dev. St.
H13 263 10,2 583 10,7 16,4 0,7
H13 HIP 1439 13,9 1896 98,4 2,4 1
17.4-PH 707 7,6 1065 9,1 4,8 0,1

Analisis NDT

Todas las muestras se midieron usando los siguientes parametros:
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Preset selection

Select an entry from the list...

Accuracy

Maode Subwoxel

Analysis parameters

Algorithm Relative

Air gray value Automatic
Contrast [%]

Local area size [vox] 10

Analysis area Cverall closing
Surface distance [vox]

Defect refinement

Preview

Results:

M-DQDT5 | N-3
Figura 81. H13 Nanoe
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Figura 82. Markforged H13
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Figura 83. HIPped Markforged 17-4PH
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I-HIP F-HIP
Figura 84. H13 HIP Nanoe

Conclusion y perspectivas

De este estudio se pueden extraer las siguientes conclusiones:

¢ Los niveles de porosidad en el estudio fueron comparables a los valores pronosticados
proporcionados por las especificaciones del proveedor y las referencias bibliograficas.
Ambas muestras de acero mostraron una ligera anisotropia de porosidad, con mayor
porosidad y poros mas grandes en H13 pero menos anisotropia en comparacién con 17-
4 PH.

¢ El filamento tenia una relacién metal-polimero inusual de 40-60 % en lugar del 60-40
% recomendado. Se podria considerar una técnica de calcinacion de matriz mas
adecuada para confirmar este resultado. A pesar de esta desviacién, la porosidad fue
comparable a los valores informados en la literatura, lo que indica que la menor relacidn
metal-polimero no tuvo un impacto negativo en la condicién del material.

¢ A pesar de la ligera anisotropia en la porosidad, la dureza fue minima a lo largo de la
direccion de construccién y perpendicular a ella. La microestructura observada estaba
mas cerca de las aleaciones forjadas que de las aleaciones procesadas a través de L-PBF,
lo que sugiere que las propiedades mecdnicas pueden ser comparables a las aleaciones
fabricadas convencionalmente en lugar de las producidas a través de otros procesos de
fabricacion aditiva que implican la fusidn.

e Los diagramas CCT del estudio coinciden con los encontrados en la literatura para ma-
teriales convencionales, lo que sugiere que el proceso FFF tiene un impacto limitado.
Cabe mencionar que los valores de dureza son ligeramente inferiores, lo que podria de-
berse a la salud del material. El H13 tal como se recibié mostré una dureza baja, pero
puede aumentar en un factor de 3 después del enfriamiento rapido.

Las perspectivas criticas de este trabajo podrian ser:
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o Determinar las propiedades mecdanicas de los materiales recibidos y tratados térmica-
mente, centrandose en realizar mds pruebas de traccién para confirmar la ausencia de
anisotropia en las propiedades mecdnicas.

e Estudiar el proceso de envejecimiento del 17-4 PH, al tratarse de un acero de temple
por precipitacion.

Piloto PT2-VIDRIMOLDE

Caracterizacion del material de partida

Las propiedades fisicas, elementos intersticiales y composicidn tedrica del polvo de acero inoxi-
dable CX con granulometria entre +20-60 um se recogen a continuacioén (Tabla 27 y Tabla 28).

Tabla 27. Propiedades fisicas del polvo de acero inoxidable CX.

Flow rate Apparent density Tap density Pycnometer density
(s/50g) (g/cm?) (g/cm?) (g/cm?)
0.326 3.619 4.347 7.550
Tabla 28. Elementos intersticiales del polvo de acero inoxidable CX.
) N C S
(%) (%) (%) (%)
0.0261 0.0075 0.0113 0.0030
Tabla 29. Composicion tedrica del polvo de acero inoxidable CX.
Elements C Cr Ni Mo Al Mn Si
(%wt.) 0,05 11.00-13.00 | 8.40-11.00 | 1.10-1.30 1.20-2.00 0.40 0.40

Por un lado, en la Figura 85, las imagenes de microscopia electrénica (SEM) muestran un tipico
polvo atomizado por gas con forma generalmente esférica y con la presencia de varios satélites

y algun splat.

Figura 85. Imdgenes FEG-SEM del polvo de acero inoxidable CX.

Por otro lado, se han analizado imagenes de seccién transversal de polvo pulido. La Figura 86
muestra que no hay presencia de porosidad interna. Ademas, los analisis EDS muestran una
distribucion homogénea de Cr, Ni, Mo, Al y Mn y zonas enriquecidas en Si.
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Figura 86. Imdgenes FEG-SEM y andlisis EDS (abajo) del polvo de acero inoxidable CX.

Finalmente, la distribucién del tamano de particula y la esfericidad del polvo se han medido
utilizando un Sympatec QIPIC/LO2 con Rodos y Vibri como médulos de dispersidny los resultados
se recopilan en la Tabla 30y la Figura 87. Se puede afirmar que ambos cumplen con los requisitos
para ser depositados por LPBF (esfericidad cercana a uno) con un tamafio de particula de polvo
promedio de 38 um.

Tabla 30. Distribucion del tamarfio de particula y esfericidad del polvo de acero inoxidable CX

Dv(10) (um) 24.17 5(10) 0.80
Dv(50) (um) 37.77 S (50) 0.86
Dv(90) (um) 58.33 5(90) 0.94
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Figura 87. Distribucion del tamafio de particula (arriba) y factor de forma (abajo) en funcién del tamarfio de particula

del polvo de acero inoxidable CX.

Caracterizacion Microestructural

Se ha investigado la hibridacién de la deposicidon de energia dirigida por laser (L-DED) con el

proceso de fusién de lecho de polvo (LPBF). El objetivo de este trabajo es esclarecer los

siguientes parametros del proceso:

e Espesor de la capa sélida que cubre la estructura reticular interior. La investigacion

buscara reducir este valor de espesor sin dejar de evitar la creacion de defectos en la

estructura interna.

e Pardmetros de fabricacion para el proceso L-DED, siendo estos la potencia del laser

(P), la velocidad de avance (F) y el flujo de polvo (Q)

El estudio se realizé en dos pasos. En primer lugar, se realizaron pruebas de un solo corddén

combinando los conjuntos de parametros mencionados en la Tabla 31 con sustratos de

diferentes espesores: 6, 1y 0,7 mm. Los cordones fabricados tienen una longitud de 25 mmy se

han centrado en el area de superficie de 15 mm x 32 mm.

Tabla 31. Parametros del plan de prueba de un solo corddn.
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Substrate
N. Test type Parameter set thickness (mm)
1 | Single bead Ref. 6
5 " Reduced 6
3 " Ref. 1
4 " Reduced 1
5 " Reduced 0.7

En segundo lugar, se realizaron ensayos de capa utilizando los valores reducidos de los
pardmetros, sobre sustratos de 2 y 1 mm de espesor. Estas capas consisten en 5 perlas
superpuestas, con una distancia de 1 mm entre ellas. Para simular el efecto que tendria una
mayor area de deposicion en el proceso de fabricacion, se coloca un tiempo de enfriamiento de
5 segundos después de que se deposita cada cordon.

Tabla 32. Parémetros del plan de prueba de capas.

Substrate
N. Test type Parameter set thickness (mm)
6 Layer Reduced 2
7 " Reduced 1

RESULTDOS

Ensayo de cordones

Se observaron dos lineas que distinguen una discontinuidad en el sustrato, siguiendo la
linea de dilucion, Figura 88. Esto podria indicar la formacién de microfisuras en el
sustrato.
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Figura 88. Seccidn transversal de la prueba del cordon n 4.

Tabla 33. Mediciones de HAZ de pruebas.

N Substrate HAZ Measurements
' thickness (mm) (mm)

4 1 2.89

5 0.7 3.88

Ensayo de solapes (linea)

Las secciones transversales de las capas fabricadas sobre una superficie de 2 mm y 1 mm de
espesor se retnen en la Figura 89.

500 um

(b)

Figura 89. Secciones transversales de las capas fabricadas: (a) n.6y (b) n.7.
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Los parametros de proceso dptimos para el proceso L-DED en un sustrato PBF son los mostrados
en la Tabla 34.

Tabla 34. Conjunto de paradmetros de proceso L-DED de referencia.

P (W) F (mm/min)  Q (g/min) P/F
Ref 600 525 55 1143
Reduced 500 5925 55 0.052

La fabricacion sobre un sustrato de tan solo 1 mm de espesor es factible, pero con una
importante deformacion de la pieza como se puede apreciar en la siguiente Figura 90.

(a) (b)

Figura 90. Medidas de deformacicn en las muestras de ensayo n.4 y n.5.

Como conclusién del trabajo realizado para Vidrimolde se definieron los parametros éptimos de
fabricacion: Potencia laser (P) de 500 W, Velocidad de avance (F) de 525 mm/min y Flujo de
polvo (Q) de 5.5 g/min son los pardmetros Gptimos para la deposicion de material sobre
sustratos delgados. Con estos pardmetros, se pueden usar sustratos tan delgados como 0.7 mm
en la fabricacidn de cordones individuales.
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5.CONCLUSIONES

Los materiales utilizados en los cinco proyectos piloto se han caracterizado en términos de

microestructura, propiedades mecdnicas y otras caracteristicas relevantes. En todos los casos,

los materiales han sido elegidos en funcién de los requisitos de cada aplicacién y, tras el intenso

trabajo de caracterizacidn realizado en Additool, se puede confirmar que todos los materiales

han cumplido con éxito los requerimientos.
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