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RESUMEN
En la presente investigacion se evaluaron las propiedades mecénicas de probetas de traccion de
acero inoxidable 17-4PH, fabricadas mediante Atomic Diffusion Additive Manufacturing (ADAM)
y manufactura tradicional, ambas probetas tratadas mediante el tratamiento térmico H900
modificado. Los ensayos de traccidn se realizaron a velocidades de cabezal de 0,1 mm/min, 2,5
mm/min y 10,0 mm/min, comparando las propiedades mecéanicas resultantes de las probetas
aditivas (MA) y las tradicionales (MT). Ademas, se estudio la densidad relativa de las probetas

de MA, que fue de un 94.32%, la composicidn quimica de éstas y aspectos microestructurales.

Los ensayos de traccién dieron como resultado que las probetas de MA en promedio presentan
un limite elastico de 1125 MPa, 1170 MPa y 1213 MPa a velocidades de cabezal de 0,1 mm/min,
2,5 mm/min y 10 mm/min respectivamente. Las probetas de MA fallaron antes de alcanzar el
UTS, llegando a esfuerzos maximos de 1278 MPa, 1298 MPa y 1322 MPa respectivamente a las
velocidades de cabezal mencionadas anteriormente. El promedio de todas las velocidades de
traccion analizadas en probetas de MT alcanzd limites elasticos y esfuerzos maximos superiores
en un 3,98% y 4,53% respectivamente. Respecto a la ductilidad de las probetas, esta fue la
propiedad con mayor diferencia, dado que las probetas de MA alcanzaron en promedio un 2,28%,
1.72% y 1.52% a velocidades de cabezal de 0,1 mm/min, 2,5 mm/min y 10 mm/min
respectivamente. Estos valores se encuentran muy por debajo, al compararlos con las probetas
de MT, que alcanzaron una ductilidad en promedio de 12.57%, 12,10% y 12.68% a velocidades
de cabezal de 0,1 mm/min, 2,5 mm/min y 10 mm/min respectivamente. Esta gran diferencia se
debe a que las probetas de MA presentan, tanto en su superficie de fractura como en su
microestructura, delaminaciones entre las capas, siendo éstas, un defecto de fabricacién en el
proceso de manufactura ADAM, las cuales actian como grandes concentradores de esfuerzo

gue generan la falla prematura de la probeta.

Por altimo, al comparar los resultados obtenidos con los informados por Markforged, en cuanto
a limite elastico y esfuerzo maximo, las propiedades obtenidas son levemente superiores a las
informadas. Por el contrario, la mayor ductilidad alcanzada por las probetas MA fue de un 2.63%
a una velocidad de cabezal de 0.1 mm/min, lo cual difiere en gran medida de lo que Markforged

promueve, que es de un 6%.



ABSTRACT
In the present investigation, the mechanical properties of 17-4PH stainless steel specimens
manufactured by Atomic Diffusion Additive Manufacturing (ADAM) and traditional manufacturing,
both specimens treated by modified H900 heat treatment, were evaluated. The tensile tests were
carried out at strain rates of 0,1 mm/min, 2,5 mm/min and 10,0 mm/min, comparing the resulting
mechanical properties of the additive (AM) and traditional (TM) specimens. In addition, the relative
density of the AM specimens, which was 94,32%, their chemical composition and microstructural

aspects were studied.

The tensile tests gave as a result that the AM specimens on average have an elastic limit of 1125
MPa, 1170 MPa and 1213 MPa at strain rates of 0.1 mm/min, 2.5 mm/min and 10 mm/min
respectively. The AM specimens failed before reaching the UTS, reaching maximum stresses of
1278 MPa, 1298 MPa and 1322 MPa respectively at the strain rates mentioned above. The
average of all the tensile speeds analyzed in TM specimens reached elastic limits and maximum
stresses higher by 3,98% and 4,53%, respectively. Regarding the ductility of the specimens, this
was the property with the greatest difference, given that the AM specimens reached an average
of 2,28%, 1,72% and 1,52% at strain rates of 0,1 mm/min, 2,5 mm/min and 10 mm/min
respectively. These values are well below, when compared to the TM specimens, which reached
an average ductility of 12,57%, 12,10% and 12,68% at strain rates of 0,1 mm/min, 2,5 mm/min.
min and 10 mm/min respectively. This great difference is due to the fact that the AM specimens
present, both in their fracture surface and in their microstructure, delamination’s between the
layers, these being a manufacturing defect in the ADAM manufacturing process, which act as

large concentrators of stress causing premature failure of the specimen.

Finally, when comparing the results obtained with those reported by Markforged, in terms of
elastic limit and maximum stress, the properties obtained are slightly higher than those reported.
On the contrary, the highest ductility achieved by the MA specimens was 2,63% at a strain rate

of 0,1 mm/min, which differs greatly from what Markforged promotes, which is 6%.
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CAPITULO I: INTRODUCCION

1.1 Prefacio

El desarrollo de nuevos métodos de fabricacion de piezas metélicas es motivado a causa
de una creciente demanda de piezas de altos requerimientos (geometria compleja,
propiedades mecanicas especificas, materiales especificos, etc.). Debido a esto, métodos
convencionales (fundicién, mecanizado, forja, etc.) para la fabricacion de estas piezas no
cumplen los requerimientos o se vuelven engorrosos, aumentando los costos, el tiempo de
fabricacion y en algunos casos, sacrificando la calidad de la pieza final al tener que, por
ejemplo, subdividir la pieza en secciones para fabricar por separado cada una de las
seccionesy luego unirlas para generar la pieza. Esta problematica se ve resuelta al emplear
métodos como la manufactura aditiva (MA), cuyos procesos son automatizados y permiten
de manera simple, fabricar las piezas de geometria compleja en cortos periodos de tiempo.
Ademas de esto, la manufactura aditiva es un proceso mas amigable respecto a los
métodos convencionales al presentar una mejor eficiencia energética y reducir la pérdida

de materia prima [1] [2].

Un aspecto relevante respecto a la MA es que ésta mantiene los costos de fabricacion por
unidad independiente del volumen de produccién, razén que favorece este tipo de procesos
para volumenes de fabricacion pequefios 0 medianos, haciéndolo una alternativa costo-
efectivo mas atractiva respecto a procesos convencionales, los cuales a medida que se
reduce el volumen de produccién, los costos de fabricacion aumentan considerablemente.
Debido a esto y a las cualidades explicadas anteriormente, la MA es principalmente
aplicada en industrias de alto rendimiento con volimenes de produccién pequefios o
medianos como por ejemplo en la industria biomédica, automovilistica y la industria
aeroespacial, en la cual se prevé que tenga un gran impacto en el mercado repuestos y
piezas, ahorro de costos, ahorro de energia y reduccion de emisiones de CO; como se

puede apreciar en la Figura 1- 1 [3].



@ Minimum Forecast
Maximum Forecast

$116 billion
75% 75%
$58 billion 550,
40% 38% 38%
Market Cost Energy Reduction in
Potential Saving Saving CO: Emissions

Figura 1- 1: Beneficios esperados de la manufactura aditiva en la industria aeroespacial hasta el
afo 2025 [3].

Un método recientemente desarrollado, caracterizado por ser una alternativa econémica y
amigable con el usuario es “Atomic Diffusion Additive Manufacturing” (ADAM), de la
compafia norteamericana Markforged, la cual comercializa este proceso como “Metal X
System”. Este se basa en la extrusion de un filamento compuesto de un revestimiento
polimérico, una resina que actla como aglomerante y el polvo metalico de la aleacion
deseada. Este filamento se deposita de manera continua sobre la estaciéon de trabajo,
generando la pieza previamente modelada capa por capa, una vez terminado la pieza es
sometida a un proceso de lavado en donde se extrae gran parte del polimero de la pieza.
Por dltimo, la pieza es sinterizada generando una pieza metélica completamente sélida y

lista para su uso [4].

El presente trabajo propone la evaluacion experimental de las propiedades mecénicas de
probetas de acero inoxidable 17-4PH fabricadas por ADAM, y la comparacion de éstas con
probetas fabricadas a partir de metodologia convencional, caracterizandose las
propiedades mecanicas a tres velocidades de deformacion, determinandose: tension a
rotura, esfuerzo de fluencia, tenacidad y elongacion a fractura. Ademas, se medira dureza
y se estudiaran aspectos microestructurales tales como fases presentes, precipitados,

porosidades y aspectos fisicos como la densidad relativa.



1.2 Planteamiento del problema

La manufactura aditiva (MA) es el siguiente nivel evolutivo de los procesos de fabricacion,
permitiendo fabricar de manera simple, eficiente y precisa piezas que mediante métodos
convencionales serian dificultosas o en algunos casos imposibles de realizar. Por otro lado,
en la MA, el costo por unidad permanece constante independiente del volumen de piezas
a fabricar, a diferencia de la manufactura convencional (MC), donde la cantidad de piezas
influye en gran medida en el costo por unidad. También, debido a su gran versatilidad y
adaptabilidad es posible su aplicacién en gran parte de los sectores industriales actuales y

de la generacién de futuros a partir de ésta como el mercado espacial.

Estos nuevos procesos de fabricacion podrian generar grandes beneficios en sectores
productivos en Chile. Una aplicacion posible de estos nuevos procesos seria la fabricacion
de repuestos para la industria aeroespacial, en especifico, repuestos esenciales para el
funcionamiento de aeronaves comerciales y militares, cuyo almacenamiento y cuidados en
tierra presentan elevados costos al tener que mantener principalmente los motores y otros

elementos disefiados para un uso recurrente en condiciones Optimas.

1.3 Hipoétesis

Es posible analizar cuantitativamente, a través de ensayos de traccion el comportamiento
mecanico de la aleacion 17-4PH, con el fin de comparar dos procedimientos de fabricacion:
manufactura aditiva y manufactura tradicional, con el fin de validar la técnica de MA como

procedimiento de fabricacion.
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1.4 Objetivos de lainvestigacion

1.4.1 Objetivo General.

Evaluar experimentalmente las propiedades mecénicas de aleaciones de acero inoxidable
17-4PH fabricadas por Atomic Diffusion Additive Manufacturing con el objeto de comparar
con aleaciones fabricadas por métodos convencionales.

1.4.2 Objetivos especificos.
1. Definir geometria, proceso de fabricacion y tratamientos térmicos para probetas de
traccion tradicionales y aditivas.

2. Evaluar propiedades mecanicas a distintas velocidades de deformacion,
propiedades fisicas y aspectos microestructurales.
3. Realizar un andlisis comparativo de los resultados obtenidos.

11



CAPITULO Il: ANTECEDENTES BIBLIOGRAFICOS

2.1 Aceros inoxidables endurecibles por precipitaciéon

2.1.1 Revisién histérica de aceros inoxidables endurecibles por precipitacion

Los aceros inoxidables endurecibles por precipitacion (aceros inoxidables EPP)
comenzaron a desarrollarse en los inicios de la Segunda Guerra Mundial por la corporacién
norteamericana “United States Steel Corporation”, las investigaciones de estos aceros eran
con finalidades bélicas principalmente dado el contexto de la época. El objetivo de éstas
era desarrollar aleaciones con mejores propiedades mecanicas, mayor ductilidad para
procesos de conformado y una mayor resistencia la oxidacién y corrosion respecto a los
aceros inoxidables clasicos. El resultado de estas investigaciones fue una nueva familia
dentro de los aceros inoxidables, la familia de los EPP que cumplen con las caracteristicas
anteriormente mencionadas y ademas mantienen tanto la resistencia a la corrosién como
las propiedades mecanicas incluso a altas temperaturas. Estas caracteristicas de los aceros
inoxidables EPP los hacen idéneos para su uso en la fabricacién de aeronaves de guerra o
transporte, utilizandose principalmente en componentes de motores, alabes de turbinas y

engranajes entre otros [5] [6].

En esta nueva familia de aceros inoxidables se encuentran tres categorias dependiendo de
sSu microestructura, las cuales son: acero inoxidable austeniticos EPP; aceros inoxidables
martensiticos EPP; aceros inoxidables semi - austeniticos EPP. Dentro de estas categorias
se encuentran las siguientes aleaciones con sus respectivas composiciones quimicas que
se pueden apreciar en la Tabla 2 - 1.

Tabla 2 - 1: Composiciones quimicas de aleaciones de acero inoxidable austeniticos, martensiticos
y semi - austeniticos EPP (endurecibles por precipitacion) [6].

Elemento (%) ‘ C ‘Mn‘ P ‘ S ‘ Si ‘ Cr ‘ Ni ‘Cu‘ Otros

Aceros inoxidables Austeniticos EPP

19-9 Mn (HNM) | 0,30 | 3,50 | 0,30 | 0,03 | 0,50 | 19,00 | 9,50 -
17-14 Cu Mo PH | 0,12 | 0,75 | 0,20 | 0,01 | 0,50 | 16,00 | 15,00 | 3,00 | Mo=2,5/ Nb =0,5/ Ti=0,25
17-10 PH 0,12/0,75/0,30|0,03|0,60 | 17,00 | 10,00 -
Aceros inoxidables Martensiticos EPP
17-7 Ti PH(W) |0,07|0,50|0,10|0,01|0,60|17,00| 7,00 - Ti=0,7 / Al =0,2
17-4 PH 0,07/0,25/0,20|0,01|0,60| 16,00 | 4,00 | 5,00 Nb= 0,25
Aceros inoxidables Semi-Austeniticos EPP
17-7 Al PH 0,07/0,60(0,02|0,01|0,40|17,00| 7,00 - Al=1,15
16-4 Mo 0,10/0,80(0,02|0,01|0,25|16,50| 4,30 - Mo= 2,75/ N=0,1
15-4 Mo 0,13/0,95/0,02|0,01|0,25|15,50| 4,30 - Mo= 2,75/ N=0,2
15-7 Mo PH 0,07/0,60(0,02|0,01|0,40|15,00| 7,00 - Mo= 2,2 / Al=1,15
15-8 Mo PH 0,03/0,10/0,01|0,01|0,10| 15,00 | 8,00 - Mo=2,5/ Al=1,0
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La gran cantidad de elementos aleantes que contienen estos tipos de aceros incrementa
considerablemente su costo, sin embargo, estos elementos aleantes aportan distintos
beneficios. El cromo, elemento alfageno que estabiliza la fase ferrita tiene como beneficio
principal el aumentar la resistencia a la oxidacién y corrosion, debido a que al estar éste
disuelto en solucion, forma una capa pasivante de 6xido cromo (Cr203) la cual aisla el acero
eléctricamente del ambiente. Por otro lado, la presencia de niquel el cual es un elemento
gammageno contribuye a suprimir la formacion de ferrita- , aumenta la tenacidad de estos
aceros y ademas promueve la formacién de precipitados. La proporcién entre el cromo y
niquel presente en estas aleaciones define la microestructura final. Para ello justamente, se
define la razén cromo/niquel, que indica la microestructura final que presentara. En la
medida que aumenta la razon tiende a formar una matriz martensitica y por el contrario,

cuando decrece tiende a formar una matriz austenitica [5].

Respecto a otros elementos aleantes, cabe mencionar al cobre, titanio, aluminio y niobio
presentes en estas aleaciones, éstos principalmente y en conjunto con un tratamiento
térmico de solubilizacion y envejecimiento artificial precipitan en la matriz formando
precipitados, los cuales distorsionan la matriz anclando dislocaciones, lo que ocasiona un
aumento tanto en las propiedades mecanicas como en la dureza, sacrificando levemente la

ductilidad de la aleacién.

2.1.2 Endurecimiento por precipitacion

El endurecimiento por precipitacién es empleado en el endurecimiento de aleaciones de
aluminio, magnesio y aceros inoxidables entre otros. Para generar el endurecimiento por
precipitacion, el primer paso es calentar la aleacion lo suficientemente alto para lograr que
determinadas cantidades de elementos aleantes estén disueltos en la matriz o en solucion
sélida. Cabe destacar que la fase presente a altas temperaturas debe tener una solubilidad
considerablemente mayor a la que se transforma a bajas temperaturas. Luego es enfriada
rapidamente o templada para generar una sobresaturacion de los elementos aleantes en la
matriz. Por ultimo, ésta es calentada nuevamente a una temperatura intermedia generando
gue la matriz rechace los elementos aleantes, los cuales forman precipitados finos que

distorsionan la estructura cristalina [7].

Estas particulas finas dispersas por la matriz interactian con las dislocaciones presentes al
oponer resistencia al movimiento de éstas como se puede apreciar en la Figura 2 - 1. Se
puede observar que para que la dislocacion sobrepase a la particula, ésta tiene dos

posibilidades. La primera es atravesar directamente la particula para luego continuar por la
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matriz y la otra opcién es rodear completamente generando un “loop” de la dislocacion.
Estos fendmenos justamente son los que generan el endurecimiento de la aleacién al

restringir el movimiento de las dislocaciones [7].

Matrix Matrix Matrix

-

Dislocation

—-u/
@
\

— Particles

0

—

@ ®
Dislocation

Loop — —

Dislocation Looping Around Particles

Figura 2 - 1: llustracion que ejemplifica la interaccion que sucede entre los precipitados finos y
dislocaciones presentes en una determinada matriz. Como se puede apreciar para que la dislocacion
avance sobre la particula tiene dos opciones. La primera es atravesar la particula completamente y
la segunda es que ésta la rodee toda la particula generando un “loop” alrededor de la misma para
luego poder continuar por la matriz [7].

Este fendmeno en aceros inoxidables EPP, es generado a partir de una serie de
tratamientos térmicos que ocasionan la sobresaturacion y posterior precipitacion de
elementos aleantes contenidos en este acero en la matriz martensitica. Este tipo de
tratamiento térmico consta de una primera etapa un tratamiento térmico de solucion,
seguida por un temple al aire, gracias a la alta templabilidad de esta aleacion. Una vez
templada la pieza, ésta es sometida a un tratamiento de envejecimiento artificial el cual

genera el fendbmeno de endurecimiento por precipitacion.

2.1.2.1 Tratamiento térmico de solucion

Este tratamiento térmico es el primer paso para poder lograr el endurecimiento por
precipitacion, para ello la aleacion endurecible es calentada a una temperatura lo
suficientemente alta para lograr que los elementos aleantes presentes en ésta, se disuelvan
en la matriz y estén en forma de solucion sélida. La temperatura a la cual se realiza este
tratamiento esta determinada por las temperaturas limites presentes en la aleacion y en el

caso de aceros, debe ser por debajo de la temperatura eutectoide. Por otro lado,
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dependiendo de la inhomogeneidad o segregacion que presente la aleacion en su
microestructura, ésta tendra que estar entre 1 minuto como minimo y hasta 20 horas como
maximo, para de esta manera poder homogenizar la distribucion de los elementos aleantes
en la misma. Es necesario tener un control minucioso de la temperatura, debido a que si la
temperatura es demasiado alta y llegase a fundir microconstituyentes que usualmente se
localizan en los bordes de grano, podrian arruinar completamente la pieza debido al

fendbmeno de agrietamiento en caliente [7].

En conclusion, la finalidad de este tratamiento térmico es generar que los elementos
aleantes estén presentes en la aleacion en forma de solucion sélida, para posteriormente
ser sometidas a un enfriamiento rapido (temple) el cual como se explica mas adelante

genera una sobresaturacion de éstos [8].

2.1.2.2 Temple

El temple es un proceso de enfriamiento rapido desde la temperatura de austenizado hasta
por debajo de la linea “Ms” (Martensita Start), cuya finalidad es generar a partir de la fase
austenitica presente una cantidad controlada de martensita en la microestructura final. Esta
fase es deseada para que la aleacion presente una mayor dureza, esfuerzo de fluencia y
UTS, definiéndose éste ultimo como el esfuerzo maximo que un material alcanza al ser
traccionado. Por otro lado, al formar esta fase en la aleacion se sacrifica ductilidad y
tenacidad, debido a que esta al estar recién formada “fresca”, es una fase dura y fragil. Es
por ello por lo que es indispensable un tratamiento térmico posterior, que permita aliviar las
tensiones dentro del material y revenir la martensita fresca para aumentar su ductilidad y

tenacidad.

Para que el temple sea exitoso, es fundamental tomar en consideracion la templabilidad de
la aleacidn, las caracteristicas fisicas de la pieza a templar y el medio de temple. Respecto
a la templabilidad, ésta se define como la capacidad de una aleacién de formar martensita
en un determinado temple, en otras palabras, indica qué tanto se puede endurecer una
determinada aleacion. Esta depende principalmente de la composicién quimica del acero y
se determina comunmente mediante ensayos Jominy, los cuales se basan en el
enfriamiento de una barra de dimensiones y composicion quimica conocida, mediante un
chorro de agua en uno de sus extremos, generando distintas velocidades de enfriamiento
a lo largo de la barra. Estés diferencias en el enfriamiento generan un perfil de dureza a lo
largo de la barra, siendo el maximo de dureza en el extremo en contacto con el chorro de

agua y el minimo de dureza en el extremo opuesto.
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Por otro lado, es importante considerar tanto las dimensiones fisicas y la masa de la pieza
a templar. Las dimensiones fisicas indica qué tan grande o pequefia es el area de
transferencia de calor, lo que aumenta o disminuye la transferencia de energia en forma de
calor respectivamente. La masa en conjunto con la conductividad térmica indica la cantidad
de energia en forma de calor que retiene la pieza a una determinada temperatura. Estas
propiedades fisicas anteriormente mencionadas son las que definen junto a la diferencia de

temperatura la extraccion de calor de la pieza.

Respecto al medio de temple, es necesario conocer la severidad de los medios de temple,
determinandose mediante la velocidad de enfriamiento y se cuantifica a partir del coeficiente
de Grossmann (H), el cual se obtiene mediante la razén entre la conductividad convectiva
del medio y el doble de la conductividad térmica de la pieza [8].

Tabla 2 - 2: Factor de severidad de temple de Grossman para distintos medios de temple con
diferentes agitaciones [8].

oL Grossman quench severity factor, H

Agitation - - .
Brine Water Oil and Salt Air

None 2,0 0,9-1,0 0,25-0,30 0,02
Mild 2,0-2,2 1,0-1,1 0,30-0,35 -
Moderate -- 1,2-1,3 0,35-0,4 --
Good - 1,4-15 0,4-0,5 -
Strong -- 1,6-2,0 0,5-0,8 --
Violent 5,0 4,0 0,8-1,1 --

De la mano con el medio de temple esté la agitacion, como se aprecia enla Tabla2 - 2, la
cual a medida que aumenta, la severidad del temple se incrementa. Esto se debe a que a
medida que aumenta la agitacion, mas rapido ocurre el recambio del fluido circundante a la
pieza, lo que conlleva a que la extraccidn de calor por conveccion se vea incrementada a

excepcion del aire [7].

Por ultimo, es esencial aplicar este tratamiento térmico en los aceros EPP debido a que
éste genera la sobresaturacion de un elemento en la fase martensitica, el cual para el caso
de estudio de esta investigacion es el cobre. Esta sobresaturacion es imprescindible para

poder lograr el fenébmeno de endurecimiento por precipitacion como se vera méas adelante.
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2.1.2.3 Envejecimiento natural y artificial.

En el tratamiento térmico de envejecimiento es donde ocurre el fenémeno de
endurecimiento por precipitacion, éste puede ser tanto de manera natural como de manera
artificial. La diferencia entre ambos tipos radica en la temperatura a la cual es expuesta la
pieza y el tiempo que transcurre para que ocurra el endurecimiento. En el caso del
envejecimiento natural, la temperatura a la cual se realiza es a temperatura ambiente y se
realizan solamente con aleaciones con reacciones de precipitacion rapidas, que permitan
que este fendmeno se lleve a cabo en pocos dias. Estas condiciones se denominan T3y
T4, con la diferencia que en el caso de la condicién T3, ademas del envejecimiento a
temperatura ambiente cuenta con un previo trabajo en frio que permite incrementar los sitios

de nucleacion de precipitados, generados por el aumento de densidad de dislocaciones.

Respecto al envejecimiento artificial, éste se realiza a temperaturas intermedias entre
200°C y 600°C, con la finalidad de aumentar la velocidad de las reacciones de precipitacion
de determinadas aleaciones susceptibles a este fendmeno. Estos tratamientos se
denominan condiciones T6 y T7, la diferencia entre éstos radica en que el tratamiento T6
forma precipitados semi - coherentes con la matriz, lo que ocasiona la mayor distorsién en
la red cristalina, generando un incremento en las propiedades mecénicas como esfuerzo
de fluencia, UTS y dureza. Sin embargo, en espesores gruesos esta distorsion genera
stress corrosién cracking (SCC) o corrosién bajo tensién, fenbmeno que causa la falla
prematura de la pieza debido a las altas tensiones dentro de la misma. En estos casos es
justamente donde entra la condicion T7, la cual busca formar precipitados in - coherentes
con la matriz, es decir un sobre envejecimiento que genera una menor distorsion en la red
cristalina, logrando menores incrementos de las propiedades anteriormente mencionadas

como se puede ver en la Figura 2 - 2 y de esta manera evitar el fenébmeno de SCC [7] [9].

Estos tratamientos de envejecimiento afectan de forma considerablemente el
comportamiento de una determinada aleacién, esto se puede ver de forma evidente en el
Anexo A |, en el cual se expone como varian los resultados de ensayos de traccion, en una
aleacion de aluminio sin envejecer, envejecida hasta el maximo de dureza y sobre

envejecida.
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Figura 2 - 2: Grafico que representa la dureza respecto al tiempo de envejecimiento. La condicién
de mayor dureza se logra en el peak de envejecimiento para luego decaer a medida que aumenta
el tamafio de los precipitados en la condicién sobre envejecida [9].

El mecanismo de endurecimiento por precipitacion de particulas finas en una primera
instancia comienza en las zonas de segregacion de soluto o “clustering”, en donde hay un
aumento significativo de la concentracién de elementos aleantes respecto al resto de zonas
con solucion solida. Esta diferencia de concentracion genera una mayor tension localmente
y se denominan zonas GP1. A medida que continua el envejecimiento, estas zonas ricas
en elementos aleantes aumentan su concentracion y comienza un ordenamiento local de
estos atomos de elementos aleantes, estas zonas se denominan Zonas GP2 (67).
Posteriormente comienza la precipitacion de precipitados finos llamados “6°”, los cuales son
coherentes con la matriz y generan un aumento significativo de la dureza. A medida que
transcurre el envejecimiento, estos precipitados comienzan a aumentar su tamafio y a ser
semi - coherentes, lo que incrementa la dureza hasta el maximo posible, al generar una
gran distorsion de la red cristalina y al anclar las dislocaciones. Esto se puede observar en
la Figura 2 - 3, siendo ésta la zona entre 6" y 0°. Posteriormente comienza la disminucion
de la dureza, debido al crecimiento excesivo de los precipitados y ademas a que éstos se
vuelven in - coherentes con la matriz, lo cual disminuye considerablemente la distorsion a

la red cristalina y por ende la dureza [8] [9].
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Figura 2 - 3: llustracién que representa la dureza respecto al tiempo de envejecimiento y al tamafio.

2.2 Atomic Difussion Aditive Manufacturing

Atomic Diffusion Additive Manufacturing (ADAM) es un proceso patentando y
comercializado como “Metal X System” desde el afio 2017 por la compainia Markforged.
Este sistema consta de tres equipos, el primero de ellos llamado “Metal X”, es una impresora
3D avanzada de tipo Fused Filament Fabrication (FFF), la cual se encarga de la impresién
del objeto sobredimensionado mediante un filamento que contiene el polvo metéalico de la
aleacion deseada. El segundo equipo llamado “Wash-1" se ocupa de disolver el polimero
presente en la pieza impresa. El tercer equipo llamado “Sinter-2”, lleva a cabo el sinterizado
de la pieza, generando un objeto completamente sélido y listo para su uso o proceso

posterior. Los procesos de ADAM se pueden resumir en el esquema de la Figura 2 - 4 [4].

Design Print Wash Sinter Use

Figura 2 - 4: Esquema de fabricacion de ADAM [4].

19



2.2.1 Disefio

El proceso comienza con el disefio del modelo de la pieza deseada, el cual se realiza en un
software como por ejemplo AutoCAD, el cual permite exportar el archivo de la pieza a
formato STL. Este archivo que se sube a la plataforma de Markforged llamada “Eiger” que
se puede observar en la Figura 2 - 5, en el que en primera instancia se selecciona el material
con el que se fabricara la pieza, que puede ser acero inoxidable 17-4PH, inconel 625, cobre,
aceros para herramientas A2, D2 y H13. Luego en la pestafa de ajustes (settings) se
ingresa tanto el espesor de capa post sinterizado que varia entre 50 pumy 125um, como el
uso de “balsa”, el cual es un soporte hecho del mismo filamento, con la peculiaridad de que
la capa que une tanto el soporte como la pieza es cerdmica, cuya funcién es la facilitar la
liberacion de ésta. El soporte principalmente es ocupado para cuidar la mesa de trabajo del

equipo y evitar problemas al momento de la deposicion del filamento.

%Markforged Search parts, folders, builds, devices Library  Printers  Print Jobs

Probeta de traccion ASTM E8 ¥ CopyPart @ Update ¢

Part Details

239.1mm x 23.8mm x 6.0mm Sinter-2

200.0mm X 20.0mm x 5.0mm

Metal X
9h 27m

12h Om

anom No
234,829

12789

2648 em?

Internal View
0.62 em?® .
Versions “

Figura 2 - 5: Seleccion de material, equipos y parametros de fabricacion en la plataforma web Eiger
de Markforged [4].

En la pestafia de infill (llenado), se selecciona el nimero de capas de pared y patrén de
llenado. El nimero de capas de pared influye en la calidad superficial de la pieza
principalmente y el patron de llenado determina el trazado con el cual se rellena el interior
de la pieza, influyendo directamente en el peso y propiedades mecénicas de la pieza final.
Existen tres opciones de llenado, los cuales son Gyroid Fill, Triangular Fill y Solid Fill que
se pueden apreciar en la Figura 2 - 6, de donde se destaca el patrén Solid Fill, ya que el
mismo es ocupado para obtener piezas con la mayor densidad posible y las mejores

propiedades mecanicas de los tres tipos de patrones mencionados [4].
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.Gyroid Fill

2Friangular Fill

Figura 2 - 6: Patrones de llenado, 1- Gyroid Fill, 2-Triangular Fill, 3- Solid Fill [4].

El software Eiger calcula automéaticamente el sobredimensionamiento de la pieza, el cual
es aproximadamente de un 20% respecto a la pieza original, debido a la pérdida de material
ocasionada por las etapas posteriores de lavado y sinterizado. Ademas, calcula el tiempo
de impresion, lavado y sinterizado para la pieza. Por ultimo, entrega una estimacion del

material utilizado y su costo como se aprecia en la Figura 2 - 5.

2.2.2 Impresion

El proceso de impresion se lleva a cabo en el equipo Metal X, pudiéndose observar tanto el
exterior como interior de éste en la Figura 2 - 7. En la imagen exterior del equipo se aprecia
tanto la mesa de trabajo en la parte inferior, como los rollos de filamentos de acero
inoxidable 17-4PH y ceramico en la parte superior. Estos rollos son conectados al cabezal
mavil como se puede apreciar en la imagen interior del equipo, quedando listo el equipo

para comenzar el proceso.
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Figura 2 - 7: Im&genes exterior e interior respectivamente del equipo de impresién 3D Metal X
(elaboracion propia).

La impresion comienza con la construccion de la “balsa”, para la cual se extruye el filamento
de acero inoxidable por medio de la boquilla calefaccionada que presenta en cabezal mdvil,
la cual se deposita en la mesa de trabajo del equipo siguiendo el patrén de fabricacion
previamente seleccionado. El patrén de fabricacion del soporte es “solid fill”, para las capas
gue estan en contacto con la mesa de trabajo y la pieza a fabricar, y “triangular fill” para las
capas interiores con el fin de ahorrar material. Una vez finalizada, el cabezal
automaticamente cambia al filamento ceramico, para hacer la capa que une a la “balsa” y
a la pieza, para una remocion sencilla del objeto deseado. Posteriormente comienza la
fabricacion de la pieza, siguiendo los pardmetros de fabricacion previamente seleccionados.
El proceso se lleva a cabo capa por capa hasta terminar en su totalidad la pieza, la cual es
posteriormente retirada y presenta un sobredimensionamiento de un 20% en todas sus
dimensiones, debido a que el filamento contiene en su interior un polimero que encapsula

tanto la resina como el polvo metélico [4] [10].

22



Figura 2 - 8: Pieza sobredimensionada de acero inoxidable 17-4PH fabricada mediante Metal X [4].

El objeto recién impreso es llamado “pieza verde”, la cual presenta un acabado superficial
rugoso, con las lineas del filamento visibles y un tacto “plastico” como se puede observar

en la Figura 2 - 8.

2.2.3 Lavado

En la etapa de lavado, la pieza con el soporte es transportada al equipo Wash-1, en la que
es sumergida en Opteon Sion SF-79, el cual es un solvente de alto rendimiento que
remueve del polimero que se encuentra en los filamentos. La pieza es sumergida mediante
un canasto metdlico en este solvente por un tiempo en el orden de horas, el cual
previamente fue calculado por el software Eiger. Finalizado el tiempo, se extrae el canasto
y se cuelga sobre el estanque, para remover el remante de solvente y a su vez secar la
pieza como se puede apreciar en la Figura 2 - 9. Una vez completado el periodo de secado,
la pieza se saca del equipo teniendo un tamafio final menor, debido a la pérdida del
polimero, esta pérdida en términos de masa ronda entre un 2.7% y un 4.1% dependiendo

del filamento ocupado. Acabada esta etapa, la pieza se conoce como “pieza café” [4] [11].
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Figura 2 - 9: Equipo de lavado Wash-1 [4].

2.2.4 Sinterizado

En el sinterizado, la pieza es colocada en una plataforma dentro del equipo Sinter-2 como
se puede apreciar en la Figura 2 - 10, el cual es un horno tubular que puede alcanzar
temperaturas maximas de 1300°C en atmosferas inertes de Argén y Nitrégeno. Este
proceso sinteriza el polvo metilico generando una pieza solida con densidades similares a
las del metal convencional. Ademas, elimina el remanente polimérico y la resina que
contiene el filamento debido a las altas temperaturas. Los parametros de temperatura y

tiempo son provistos por el software al momento del modelado de la pieza [10].

Figura 2 - 10: Equipo de sinterizado Sinter-2 [4].
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Una vez finalizada la sinterizacion de la pieza, ésta es removida del equipo y mediante un
golpe, la capa ceramica que une a la pieza y el soporte se rompe liberando la pieza. En
cuanto al acabado final, el objeto tiene un aspecto metalico opaco y rugoso, en la cual se

aprecian las capas depositadas como se ve en la Figura 2 - 11 [4] [10].

Figura 2 - 11: Brida de acero inoxidable 17-4PH fabricada a partir de ADAM [4].

2.2.5 Propiedades mecanicas esperadas de piezas fabricadas a base de filamento de
acero inoxidable 17-4PH mediante ADAM
Las propiedades mecanicas obtenidas mediante ADAM utilizando el filamento de acero
inoxidable 17-4PH, son levemente inferiores respecto a los métodos de fabricacion
tradicionales como se puede apreciar en la Tabla 2 - 3. Esto se debe principalmente a la
densidad relativa que logran alcanzar las piezas fabricadas por ADAM, dado que las
mismas alcanzan un maximo de 96%. Esta disminucion de la densidad es debida a que al
ser fabricado mediante un filamento que contiene el polvo, la remocion tanto del polimero,
la resina y los intersticios que se crean entre las particulas de metal, generan porosidades
en su interior, repercutiendo de manera negativa en las propiedades mecéanicas. El limite
elastico como el UTS se ven afectados debido a que, al presentar porosidades, el area
transversal de la pieza es menor a la que se puede medir exteriormente, ya que contiene
las porosidades las cuales restan area. Al presentar un area transversal real menor que el
area exterior, para un mismo esfuerzo es necesario una menor carga. Esto genera que, al
momento de calcular el esfuerzo como fuerza dividida por el area exterior, el esfuerzo sea

menor. Por otro lado, la elongacion a fractura se ve especialmente afectada a causa de las
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porosidades, las cuales actian como concentradores de esfuerzo, ocasionando la falla
prematura en el material [4] [11].
Tabla 2 - 3: Comparacién de las propiedades mecanicas y fisicas del acero inoxidable 17-4PH bajo

tratamiento térmico H900, obtenidas mediante manufactura convencional y Atomic Difussion
Aditive Manufacturing (ADAM) [4].

Propiedades tipicas de acero Estandar ADAM Manufactura
inoxidable 17-4PH H900 Convencional
UTS ASTM E8 1250 MPa 1310 MPa
Esfuerzo de fluencia ASTM ES8 1100 MPa 1170 MPa
Mdédulo elastico ASTM ES8 170 GPa 190 GPa
Elongacion a fractura ASTM ES8 6% 10%
Dureza ASTM E18 36 HRC 40 HRC
Densidad Relativa ASTM B923 96% 100%

A su vez, las propiedades como se vio anteriormente en este tipo de aceros varian
significativamente dependiendo del tipo de tratamiento térmico que se lleve a cabo. Como
se pude apreciar en la Tabla 2 - 4, se presentan las propiedades mecanicas de piezas
fabricadas por ADAM de acero inoxidable 17-4PH en tres estados distintos. El primero de
ellos es el estado inicial de la pieza sinterizada, sin ningun tratamiento térmico posterior. El
segundo es la pieza tratada térmicamente con el tratamiento térmico H900, el cual consta
de un tratamiento de solucién a 1050°C por una hora, un temple al aire y un envejecimiento
artificial a 480°C (900°F) por una hora. Por ultimo, con el tratamiento H1150, el cual es
exactamente igual al tratamiento H900 con la diferencia de que la temperatura del
envejecimiento artificial es de 620°C (1150°F).

Tabla 2 - 4: Propiedades mecénicas y fisicas de piezas fabricadas por ADAM a partir del filamento

de acero inoxidable 17-4PH. Se sefialan las propiedades bajo tres estados distintos, recién
sinterizado, con el tratamiento térmico H900 y con el tratamiento térmico H1150.

Propiedades Estandar Sinterizada H900 H1150
mecénicas 17-4PH
UTS ASTM ES8 1050 MPa 1250 MPa 950 MPa
Esfuerzo de fluencia ASTM ES8 800 MPa 1100 MPa 880 MPa
Elongacion a fractura | ASTM E8 5% 6% 10%
Dureza ASTM E8 30 HRC 36 HRC 32 HRC
Densidad relativa ASTM B923 96% 96% 96%
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Debido al aumento de temperatura en el envejecimiento artificial del tratamiento H1150
respecto al H900, la reaccion de envejecimiento ocurre de forma mas rapida generando
que los precipitados crezcan en tamafio y se vuelvan incoherentes respecto a la matriz.
Esta condicion que anteriormente fue mencionada como sobre envejecimiento, la cual
explica por qué decrecen el limite elastico, UTS y la dureza y por el contrario se incrementa
la ductilidad [12] [13].

2.2.6 Microestructura y porosidades de piezas fabricadas a base de filamento de acero
inoxidable 17-4PH mediante ADAM.
Las fases presentes en las piezas de acero inoxidable 17-4PH fabricadas a partir de ADAM
y sometidas al tratamiento térmico H900 se pueden apreciar en la Figura 2 - 12, en la cual
se pueden apreciar fases, pero la identificacion de éstas es compleja mediante microscopia
Optica, para lo cual se emplean otros estudios para averiguar qué tipo de fase es la
observada. Si bien no se conoce exactamente qué fase es la observada, dado el tratamiento
térmico y la alta templabilidad de esta aleacion, se puede predecir que deberia ser
martensita revenida la fase observada y en menor medida austenita retenida. La martensita
en esta aleacién tiene una dureza baja, respecto a las durezas que puede alcanzar esta
fase, las cuales pueden sobrepasar los 60 HRC. Esta baja dureza se debe principalmente
al bajo porcentaje de carbono que presenta, siendo de un 0.015%. Si bien tiene una baja
dureza, esta martensita contiene una alta densidad de dislocaciones, lo cual favorece al

proceso de endurecimiento por precipitacion [8] [12].

Figura 2 - 12: Metalolografia a 100X de acero inoxidable 17-4PH fabricado a partir de ADAM y
endurecido por precipitacion mediante el tratamiento térmico H900 [4].

Las porosidades existentes se pueden clasificar en dos grupos de acuerdo con el tamafio
de las mismas, el primero de ellos son las micro - porosidades, cuyo tamafio no sobrepasa
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las 10 ym y presentan tanto formas como ordenamiento aleatorio. El origen de estas micro
- porosidades es debido a la resina presente en el filamento y al polvo metalico que en este
caso es de acero inoxidable 17-4PH. La resina que presenta la pieza es eliminada en el
proceso de sinterizado, debido a la alta temperatura se evapora lo que ocasiona que existan
cavidades en el lugar donde antes estaba la resina, lo cual concuerda con las formas y
ordenamiento aleatorias [11].

Las macro porosidades presentan, varian entre 50 y 100 um con una clara forma triangular
en general y ademas un ordenamiento lineal entre si, como se puede observar en la
metalografia de la Figura 2 - 13. Tanto la forma como el ordenamiento de estas macro
porosidades son generadas debido al patron de llenado seleccionado, el cual en este caso

es el patrén “solid fill” que se puede ver en la Figura 2 - 6.

Este patron como fue anteriormente explicado rellena el interior de las piezas con un
trazado de lineas paralelas con una inclinacién de 45°, el cual tiene una orientacion opuesta
en la siguiente capa. Posteriormente cuando la pieza es lavada, se remueve la envoltura
polimérica de los filamentos dejando espacios libres, los cuales en las interfaces entre

capas coinciden y dejan espacios con forma de tridngulos.
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Figura 2 - 13: Metalografia en el plano YZ sin ataque quimico a 2.5X de una pieza de acero
inoxidable 17-4PH fabricada a partir de ADAM con el patrén de fabricacion “solid fill” [11].

Los precipitados obtenidos en esta aleacion estdn compuestos por una fase rica en cobre
junto a elementos como el niquel y manganeso como se puede ver en el Anexo A I, esto
se debe a que al principio el cobre esta disuelto en la austenita como se observa en el

diagrama de fases en el Anexo A Illl, posteriormente al ser enfriado éste queda
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sobresaturado en la martensita que posee una solubilidad practicamente nula de cobre. Por
ultimo, en el envejecimiento, el cobre precipita en forma de particulas de cobre las cuales
crecen en tamafio dependiendo principalmente de la temperatura. Estos precipitados
adquieren formas de elipse en donde sus dimensiones varian entre 10-30 nm como se
puede apreciar en la Figura 2 - 14. Estos precipitados presentes en la martensita
sobresaturada y con alta densidad de dislocaciones son los que generan un gran aumento
de la dureza y propiedades mecanicas, debido a los mecanismos de endurecimiento

descritos anteriormente [12] [14] [15].

Figura 2 - 14: Imagen obtenida mediante “Field Emission Gun
Transmission Electron Microscopy” (FEG — TEM), de un precipitado de cobre de una muestra de
acero inoxidable 17-4PH tratada térmicamente por medio del tratamiento H900 [12].

2.3 Influencia de la velocidad de deformacién en las propiedades mecanicas

Los ensayos mecanicos de traccion se realizan para conocer las propiedades mecanicas y
el comportamiento del material al ser sometido a cargas tractivas, sin embargo, existen
diversas variaciones de este ensayo para medir el comportamiento del material bajo
distintos escenarios. Un factor clave que influencia considerablemente las propiedades
mecanicas del material, es la velocidad de deformacion, dependiendo de la velocidad a la
cual se lleve a cabo el ensayo. Se puede clasificar en cinco tipos como se puede observar
en la Tabla 2 - 5, en el que las velocidades extremadamente bajas, se emplean para
observar el comportamiento de un material bajo cargas constantes. Las velocidades
sumamente altas son utilizadas, para observar la reaccion del material bajo condiciones
“explosivas”. Los rangos de velocidades intermedios son utilizados para cuantificar y
evaluar las propiedades mecanicas de materiales, siendo éstos los ensayos mas

recurrentes [9].
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Tabla 2 - 5: Espectro de velocidades de deformacion [9].

Rango de velocidad de deformacion Tipo de ensayo
10%-10°s? Ensayos de creep a carga constante
10°-101s? Ensayos de traccion estaticos
10t -10%st Ensayos de tracciéon y compresion dinAmicos
10%-10%s? Ensayos de alta velocidad
10*-108s? Ensayos de hiper velocidad explosivos

A medida que aumenta la velocidad de deformacion, tanto el esfuerzo fluencia como el UTS
aumentan y por el contrario la ductilidad disminuye. Este aumento del esfuerzo de fluencia
respecto a la velocidad varia dependiendo del material y temperatura a la cual se realice el
ensayo. Para ello, se ocupa el indice de sensibilidad a la velocidad de deformacién
denominado como “m”, el cual caracteriza qué tan sensible es el esfuerzo de fluencia

respecto a una variacion de la velocidad de deformacion, el cual se obtiene de la relacion:
Ofluencia = cem

El simbolo “o” se refiere al esfuerzo fluencia, € es la velocidad de deformacion expresada
en sty por dltimo C, que es una constante. Si a la ecuacién anterior se le aplica logaritmo

natural se obtiene la siguiente expresion:
ln(aﬂuencia) =In(C) + mIn (¢)

Por ende, al graficar el In(o) vs In(€) la pendiente de la recta que se obtiene representa el
indice “m” y el intercepto de ésta con el eje de las ordenadas representa el logaritmo natural
de la constante “C”. El coeficiente de sensibilidad a la velocidad de deformacién usualmente

a temperatura ambiente oscila en valores inferiores a 0.1 en el caso de los metales [9].

Si bien tipicamente la ductilidad disminuye a medida que aumenta la velocidad de
deformacion en los aceros, existen excepciones en donde aumentan su ductilidad debido a
un efecto llamado “Transformation induced plasticity” o TRIP. Este efecto consiste en la
transformacion de la austenita retenida en martensita, generando un aumento de la
ductilidad, al ocupar la energia aplicada para deformar el material en la transformacion de
fases. Una de estas excepciones es el acero inoxidable 17-4PH, el cual, en investigaciones
se ha evidenciado que presenta este fendmeno. Un ejemplo de esto es el estudio realizado
por Wang et al., que trata sobre el efecto de la velocidad de deformacién en probetas de
acero inoxidable 17-4PH fabricadas por “Selective Laser Meting” (SLM). En esta
investigacion se fabricaron seis probetas de traccion de acero inoxidable 17-4PH mediante

SLM, en la cual tres de éstas no fueron tratadas térmicamente, siendo llamadas “probetas
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A”. Las otras tres probetas restantes, fueron sometidas a un alivio de tensiones a 650°C por
una hora y denominadas como “probetas B”. Posteriormente, tanto las probetas A como las
probetas B, fueron traccionadas a tres velocidades de deformacion, las cuales fueron de
0,01 [sY], 1[s}]y 10 [s}]. Por cada velocidad de deformacién se traccioné una probeta Ay
una B, donde los resultados de cada una de las probetas se presentan en la Figura 2 - 15
[16].
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Figura 2 - 15: Resultados de ensayos de traccién a probetas A (sin alivio de tensiones) y B (con
alivio de tensiones) a velocidades de deformacién de 0,01 [s], 1 [s*!]y 10 [s1] [16].

Los diagramas de esfuerzo ingenieril vs deformacion ingenieril de la Figura 2 - 15, muestran
un aumento tanto del limite elastico, UTS y ductilidad a medida que aumenta la velocidad
de deformacion. La causa del aumento de la ductilidad fue atribuida al efecto TRIP, el cual
genera la transformacion de la austenita retenida en martensita. Esta transformacion se
evidencia en Anexo A IV y Anexo A V, en los cuales se muestra la microestructura,
orientacion de granos y cantidad de fases presentes previa y posterior a la traccion
respectivamente. Se aprecia un aumento significativo de la cantidad de martensita presente
en el area circundante a la fractura, respecto a la cantidad de martensita inicial en ambos
casos. Esta transformacion de austenita a martensita mediante deformacion pléstica se ve
favorecida a medida que aumenta la velocidad de deformacion, lo cual es coherente con

los resultados anteriormente mencionados [16] [17].

El fendmeno de TRIP en este tipo de aceros es debido a que la austenita retenida que ronda
entre el 5% y el 15%, es una austenita metaestable la cual mediante esfuerzos por sobre el
limite elastico y temperaturas por debajo de la Msy por sobre la Mg, genera deformacion

plastica causando la transformacién no difusional de la austenita a martensita en sitios
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energéticamente favorables. Estos son bordes de grano, intersecciones entre granos
martensiticos y dislocaciones apiladas entre otros. El fendmeno TRIP genera un aumento
significativo en la ductilidad del material y ademas también incrementa el endurecimiento
por deformacion [17].

CAPITULO Il METODOLOGIA EXPERIMENTAL

3.1 Ensayo de traccion.

Los ensayos de traccion fueron realizados en la Academia Politécnica Aeronautica (APA),
mediante la maquina de traccién INSTRON 4482 (ver Figura 3 - 1) con una capacidad de
carga maxima de 10 toneladas. Las probetas fueron traccionadas a 0,1 mm/min, 2.5

mm/min, 10 mm/min y 20 mm/min bajo la normativa ASTM ES8.

Figura 3 - 1: Maquina de traccion INSTRON 4482.
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3.2 Ensayo de dureza.

Previo a las mediciones de dureza, las probetas tanto de manufactura aditiva como
tradicional fueron cortadas, montadas y lijadas para la toma adecuada de los ensayos. Los
ensayos de dureza para las probetas cilindricas fueron realizados el laboratorio de ensayos
de materiales del DIMM, ocupado el equipo de ensayos de dureza Rockwell Zwick Roell

ZHR en la escala HRC (ver Figura 3 - 2), bajo las especificaciones de la norma ASTM E18.

Figura 3 - 2: Durometro Rockwell Zwick Roell ZHR.

Las mediciones de dureza para probetas fabricadas a partir de ADAM se realizaron
mediante un micro durémetro Vickers modelo HV-1000 el cual se puede apreciar en la
Figura 3 - 3.

Figura 3 - 3: Micro durémetro Vickers modelo HV-1000.
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3.3 Picnometria.

Para medir la densidad de las probetas fabricadas mediante manufactura aditiva (MA), se
cortaron 6 trozos lo suficientemente pequefios como para entrar en el orificio del
picnédmetro. El picnémetro utilizado tenia un volumen certificado de 24.900 mL y ademas
se ocup6 una balanza analitica electrénica para medir la masa. En primera instancia se
mide la masa de picnémetro vacio, luego se introducen los seis trozos de las probetas de

MA adentro del picndmetro como se puede ver en la Figura 3 - 4 y se mide la masa.

Figura 3 - 4: a) Picnémetro con un volumen certificado de 24.900 mL, con trozos de probetas
fabricadas por ADAM en su interior. b) Balanza analitica electrénica de 5 cifras.

El picnémetro con los trozos de probeta adentro es llenado con agua destilada y se registro
la masa. Posteriormente, se extrajeron los trozos y nuevamente se llend el picnémetro con
agua para ser masado. Por ultimo, se registré la temperatura ambiente a la hora de realizar

las mediciones.

Mediante el principio de Arquimedes, el cual plantea que el volumen del objeto es igual al
volumen desplazado de agua se calcula el volumen de los trozos cortados de las probetas
de fabricadas por ADAM. La expresion que se ocupa para calcular dicho volumen se aprecia
en la siguiente ecuacion.

My — My )+ (Myg —M,) — (Mpeg — M
Vdespzazado=( pt p) ( pa p) ( pta p) [mL]

pagua
Donde las abreviaciones ocupadas son:

e My : Masa del picnédmetro con los trozos de probetas fabricadas por ADAM en su
interior.

e Mpa: Masa del picnémetro lleno de agua.
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e Mpa: Masa del picnémetro lleno de agua y con los trozos de probetas ADAM en su
interior.

e Mp: Masa del picnometro vacio.

o Viyesplazado: VOlumen de agua desplazado por trozos de probetas ADAM (Volumen de

los trozos)

Calculado el volumen de agua desplazado por los trozos cortados, el cual es igual al
volumen de los trozos, se calcula la densidad de las probetas fabricadas por ADAM

mediante la siguiente expresion.

(Mpe — My) [i]
mL

Papam = %
desplazado

Por ultimo, la densidad relativa de las probetas ADAM se obtiene como el cociente entre la
densidad obtenida de las probetas ADAM vy la densidad tedrica del acero inoxidable 17-
4PH, la cual es de 7800 [kg/m?3].

_ Papam
Prelativa = _]

Pteorica

3.4 Espectrometria de emision Optica.

Para conocer la composicién quimica de las probetas se utilizé el espectrémetro de emision
Optica del Departamento de Ingenieria Metallrgica de la Universidad de Santiago de Chile
(Ver Figura 3 - 5). Esta técnica mediante un alto voltaje crea un arco eléctrico que excita los
atomos de la muestra metélica, estos atomos excitados posteriormente emiten fotones en
longitudes de ondas especificas dependiendo del elemento quimico al cual corresponda el
atomo. Estas distintas longitudes de onda son captadas por receptores y posteriormente
procesados por el ordenador obteniendo de forma cuantitativa la composicion de la muestra

metélica analizada.

Figura 3 - 5: Equipo de espectrometria de emisién Optica marca SPECTRO MAXX.
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3.5 Microscopia éptica.

Previo a la caracterizacion de la microestructura, secciones transversales de ambos tipos
de probetas fueron cortadas y montadas en baquelita trasparente. Luego fueron lijadas en
el equipo GP-2-200 que se puede apreciar en la Figura 3 - 6, a una velocidad de rotacion
de 320 rpm vy utlizando lijjas No. 240, 300, 400, 600, 800, 1000, 1200 y 2000
respectivamente. Al momento de cambio de lija se realizaba cuando solamente se
apreciaban rayas en la direccion de lijado y al momento de realizar el cambio de lija, la
probeta se rotaba en 90° repitiendo el proceso hasta que nuevamente las Unicas rayas que

se observaran fueran las de la direccion de lijado.

Figura 3 - 6: Estacion de lijado y pulido.

Finalizado el lijado, las lijas fueron cambiadas por pafios de pulido en el mismo equipo. En
esta etapa se pulieron utilizando alimina de 1 ym, 0,3 um y 0,04 ym a una velocidad de
rotacion de 200 rpm, moviendo circularmente la probeta por el contorno del pafio en sentido
contrario a la rotacion de éste. Las probetas fueron pulidas hasta logar una imagen
especular, libre de rayas visibles, para luego ser sumergidas en etanol y puestas en el

equipo de ultrasonido para remover toda la alimina presente en la superficie.

Para revelar la microestructura de las muestras fueron atacadas con dos soluciones siendo
la primera de ellas Glicerregia, la cual no fue exitosa al no poder atacar la superficie de la
muestra pulida y solamente producir “pitting” en ésta. Debido a lo anterior, se opté por atacar
las muestras con Vilella, cuya composicién quimica se puede apreciar en la Tabla 3 - 1.

Luego de 90 segundos de exposicion con este reactivo se logré develar la microestructura.
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Tabla 3 - 1: Composicién quimica del reactivo Vilella.

Vilella
Reactivo Cantidad
Etanol 100 ml
Acido picrico 1gr
Cloruro de cobre 5ml

Atacada la muestra, ésta fue rapidamente lavada con agua para eliminar el &cido de la
superficie, luego fue lavada con etanol y secada. Los equipos utilizados pertenecen al
laboratorio de materiales del DIMM.

Por ultimo, fueron observadas mediante microscopio éptico Leitz que se puede ver en la
Figura 3 - 1, el cual presenta en parte superior una cAmara acoplada a éste que permite

tomar fotografias de la microestructura presente en el material analizado.

Figura 3 - 7: Microscopio Optico Leitz con un méximo de aumento de 1000X.

3.6 Difracciéon de rayos X.

La identificacion de fases presentes se llevd a cabo mediante la comparacion directa,
basado en la proporcionalidad definida entre las intensidades de una fase en una mezcla
de fases y su concentracion volumétrica. Esta medicién se realizé utilizando el difractémetro
STOE modelo STADI MP (Ver Figura 3 - 8) del laboratorio de metalografias del
Departamento de Ingenieria en Minas y Metalurgia de la Universidad Técnica Federico

Santa Maria
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Figura 3 - 8: Difractometro STOE modelo STADI MP del laboratorio de metalografias del DIMM.

3.7 Microscopia electronica de barrido

El andlisis de la superficie de fractura tanto de probetas tradicionales como elaboradas por
ADAM se realizé mediante el equipo de microscopia de emision Optica del Departamento
de Ingenieria Metallrgica de la Universidad de Santiago de Chile (Ver Figura 3 - 9). Esta
técnica emplea un vacio parcial o total en el cual un haz de electrones es enfocado hacia
la superficie a observar, captandose los fotones emitidos permitiendo ver con alta definicion
la superficie. Ademas de obtener imagenes detalladas de la superficie, se pueden realizar
analisis quimicos puntuales, para determinar composiciones de inclusiones o puntos de

particular interés.

Figura 3 - 9: Equipo de microscopia de emisidn optica marca JEOL, modelo JSM-6010LA.
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CAPITULO IV RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 Objetivo general: Evaluar experimentalmente las propiedades mecénicas de
aleaciones de acero inoxidable 17-4PH fabricadas por Atomic Diffusion Additive
Manufacturing con el objeto de comparar con aleaciones fabricadas por

métodos convencionales.

En esta investigacion se evaluaron las propiedades mecanicas de probetas de traccion de
acero inoxidable 17-4PH, fabricadas mediante manufactura tradicional y por medio del
método de manufactura aditiva Atomic Diffusion Additive Manufacturing (ADAM). Todas las
probetas fueron tratadas térmicamente con el mismo tratamiento térmico, siendo éste el
H900 modificado. Este consta de un tratamiento de solucion seguido de un temple al aire,

y, por Ultimo, un envejecimiento artificial para generar el endurecimiento por precipitacion.

Las propiedades mecénicas se evaluaran mediante ensayos de traccion a tres velocidades
de deformacién, las cuales son 0,1 mm/min, 2,5 mm/miny 10,0 mm/min, siendo la velocidad
de deformacioén la variable independiente, y las propiedades mecanicas resultantes, las
variables dependientes. Estos ensayos se llevaran a cabo en duplicado, lo que implica dos
ensayos de probetas aditivas y dos ensayos de probetas tradicionales, por cada velocidad
de deformacién. Ademas de la evaluacion de propiedades mecdanicas, se estudiaran
propiedades fisicas como la densidad relativa y otros aspectos como la morfologia de la

fractura de las probetas y aspectos microestructurales.

Por dltimo, se compararan las propiedades mecéanicas obtenidas para contrastar las
diferencias entre las probetas fabricadas mediante ADAM Yy las probetas tradicionales,

apoyandose en los demas aspectos estudiados, para encontrar el motivo de las diferencias.
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4.2 Objetivo especifico N°1: Definir geometria, proceso de fabricacion vy
tratamientos térmicos para probetas de traccion tradicionales y aditivas.
4.2.1 Definir geometria y patrén de probeta para su fabricacion mediante manufactura
aditiva.
Se definié una geometria rectangular por sobre una cilindrica en el caso de las probetas de
traccion a fabricar mediante ADAM, dado que ésta forma disminuye tanto el costo, material
y tiempo de elaboracion, al presentar formas planas en su base, lo cual simplifica la

geometria del soporte de la pieza.

Definida la forma de las probetas, mediante el programa AutoCad versién 2019, éstas
fueron disefiadas en 3D, cuyas dimensiones estan dadas por la norma ASTM E8 y se

pueden ver en la Figura 4 - 1.
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Figura 4 - 1: Dimensiones en milimetros de probetas de traccién bajo normativa ASTM ES8, para ser
fabricadas a partir de ADAM.

Una vez terminado el disefio de las probetas, éstas fueron exportadas a formato STL o
“STereolLithography”, formato el cual se ocupa para almacenar la informacion de la
geometria 3D del objeto, texturas, escala y material, entre otras cosas. El archivo
posteriormente fue subido a la plataforma Eiger del sitio web de Markforged, el cual se

puede observar en la Figura 4 - 2, donde el modelo tridimensional de la probeta es cargado
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instantdneamente en un &area delimitada, que representa el area disponible fisicamente por

el equipo de impresion.
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Figura 4 - 2: Plataforma digital Eiger de Markforged.

Una vez definida la ubicacion y orientacion de la pieza, se seleccionaron tanto las opciones
como los pardmetros de fabricacion que fueron previamente explicados en el marco teérico.
Estos estaban distribuidos en el apartado general, apartado de ajustes y apartado de

llenado que se observan en la Figura 4 - 2, seleccionandose las siguientes opciones.

Apartado general

e Material del filamento: Acero inoxidable 17-4PH
e Tipo de Horno: Sinter 2

e Tipo de Impresora: Metal X

Apartado de ajustes

e Espesor de capa post — sinterizado: 125 pm
e Sistema de unidades original: Métrico

e Escala:l

e Estabilidad de sinterizado: Habilitado

e Uso de “Balsa”: Habilitado

Apartado de llenado

e Patrdon de llenado: “Solid Fill”
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e Linas de pared: 4

Seleccionados los pardmetros y opciones, se guardaron los datos; el software
automaticamente calcula el sobredimensionamiento requerido de la pieza, dada la pérdida
de material en el proceso. Adicionalmente, calcula los tiempos de cada una de las etapas
del proceso, una estimacion del volumen de la pieza, el peso y costo de la pieza a fabricar.
También se habilita la opcién de vision interna, permitiendo observar el proceso de
impresion capa por capa del soporte, la capa cerdmica de liberacién y la pieza, como se
puede apreciar en la Figura 4 - 3. Opcién util para corroborar que tanto los patrones como

opciones seleccionadas anteriormente, sean las deseadas.
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Figura 4 - 3: Vision interna del proceso de impresidén de una probeta de acero inoxidable 17-4PH.

4.2.2 Fabricar las probetas para pruebas de acero inoxidable 17-4PH mediante
manufactura aditiva Atomic Diffusion Additive Manufacturing incluyendo el
tratamiento térmico.

En el laboratorio de prototipado de la Universidad de Santiago de Chile, fueron fabricadas

quince probetas mediante ADAM. Las probetas fueron fabricadas en orientaciones de 0°,

45° y 90°, elaborando cinco probetas por orientacion.

Estas fueron impresas en grupos de a tres mediante la impresora Metal X (ver Figura 4 -
4), la cual comienza con la fabricacién del soporte o “balsa” mediante la extrusién de
filamento de acero inoxidable 17-4PH a través de la boquilla calefaccionada, siguiendo las

instrucciones previamente establecidas. Una vez terminada, se ocupa el filamento cerdmico
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para generar la union entre la pieza y el soporte. Luego, comienza la impresion propiamente

tal de la pieza deseada, siguiendo el patron previamente establecido, el cual es “solid fill”.

Figura 4 - 4: Impresora 3D “Metal X”.

El proceso de impresién demor6 nueve horas y media por probeta, dando como resultado
final, probetas con un sobredimensionamiento de un 20% en todas sus dimensiones, al

estar compuestas tanto por resina, polimero y polvo de acero inoxidable 17-4PH.

Figura 4 - 5: Equipo de lavado “Wash-1".

Posteriormente, se sometieron las probetas a la etapa de lavado en el equipo “Wash-1” (ver

Figura 4 - 5), mediante el solvente Opteon SF-79, se removi6é gran parte del polimero de
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revestimiento del filamento, proceso que duré 12 horas. Posteriormente se dejaron las
piezas por 4 horas, para remover el solvente remanente en éstas. Debido a la remocion de
material que se genera en esta etapa, las probetas en promedio disminuyeron su masa en
un 4,1% respecto a su masa inicial.

SINTER-2

Figura 4 - 6: Equipo de sinterizado “Sinter-2”.

La ultima etapa del proceso es el sinterizado, el cual se realizd en el equipo “Sinter 2” (ver
Figura 4 - 6), cuyos parametros de operacion fueron previamente determinados mediante
el software Eiger.

e Tiempo de sinterizado: 30 horas

e Temperatura de sinterizado: 1300°C

e Composicion de atmésfera inerte: Argon (97.07%) & Hidrégeno (2.93%)
e Presion: 30,829 kPa.

Terminado el sinterizado, las probetas fueron retiradas del equipo y se les removio el
soporte mediante golpes secos con un martillo de goma, dando como resultado quince
probetas de traccién solidas, con un acabado superficial rugoso y distinto en cada cara
como se puede apreciar en la Figura 4 - 7. Esta diferencia se debe a que la cara inferior,

es decir, la que esta unida al soporte mediante la capa ceramica, al retirar el soporte, la
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capa cerdmica queda adherida a la pieza y no al soporte. Esto es algo no deseado, que

perjudica el acabado final de la pieza.

Figura 4 - 7: Fotografia de probetas de traccion de acero inoxidable 17-4PH, fabricada a partir de
ADAM terminadas, como se puede apreciar posee un acabo superficial rugoso.

A una probeta, se le extrajo un pequefio trozo para ser analizado quimicamente mediante
espectroscopia de emision éptica. Los resultados del analisis realizado se aprecian en la
Tabla 4 - 1, donde se ratifica que la composicion quimica de la probeta analizada
corresponde a la de un acero inoxidable 17-4PH.

Tabla 4 - 1: Analisis quimico mediante espectrometria de emisién éptica de probeta de acero
inoxidable 17-4PH fabricada mediante ADAM.

Porcentaje en peso C Si Mn S P Cr Ni Cu Nb
Maximo normado | 0,07 | 1,00 | 1,00 | 0,03 | 0,04 | 17,50 | 5,00 | 5,00 | 0,45
Muestra 0,07 | 0,34 | 0,13 | 0,01 | 0,03 | 16,16 | 4,09 | 3,70 | 0,26

Dado el pobre acabado superficial de las probetas, se opt6 por mejorar la calidad superficial
de éstas mediante mecanizado, con la finalidad de disminuir los posibles concentradores
de esfuerzo que presentaban. Las probetas fueron fresadas en un equipo de mecanizado
SAEIL, en las instalaciones del Departamento de Ingenieria Mecanica de la Universidad de
Santiago de Chile. Las probetas mecanizadas disminuyeron su espesor desde 2.2
milimetros a valores que varian entre 1.6 y 1.8 milimetros. Respecto al acabado superficial
final, éste se puede observar en la Figura 4 - 8, donde se aprecia un acabado superficial

liso, con pequefias marcas provenientes del fresado.
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Figura 4 - 8: Fotografia de probetas de traccidon de acero inoxidable 17-4PH, fabricadas a partir de
ADAM después del mecanizado para mejorar calidad superficial.

4.2.3 Fabricar las probetas para pruebas de acero inoxidable 17-4PH mediante
manufactura convencional incluyendo el tratamiento térmico.

La materia prima para la fabricar las probetas tradicionales, fue adquirida mediante la

compra de una barra de 12.5 mm de diametro de acero inoxidable 17-4PH (ver Figura 4 -

9) a la Empresa Nacional de Aeronautica de Chile (ENAER).

Figura 4 - 9: Trozos cortados de una barra de acero inoxidable 17-4PH adquirida en ENAER, con
largos de 200 milimetros y diametros de 12,5 milimetros.

Dos muestras extraidas de la barra fueron trasladadas a las instalaciones del Departamento
de Ingenieria Metallrgica de la Universidad de Santiago de Chile, para corroborar su
composicién quimica, mediante espectroscopia de emision Optica. Los resultados se
pueden observar en la Figura 4 - 9, donde las composiciones quimicas de ambas muestras
corresponden a las de un acero inoxidable 17-4PH o AlSI 630.
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Tabla 4 - 2: Analisis quimico mediante espectrometria de emision 6ptica de barra de acero

inoxidable 17-4PH adquirida en ENAER.

Porcentaje en peso % C Si Mn S P Cr Ni Cu Nb
Maximo normado 0,07 1,00 | 1,00 | 0,03 0,04 17,5 | 5,00 | 5,00 | 0,45
Muestra 1 0,035 0,38 | 0,88 | 0,028 | 0,036 | 15,57 | 4,31 | 3,74 | 0,257
Muestra 2 0,031 0,37 | 0,88 | 0,027 | 0,038 | 15,60 | 4,30 | 3,72 | 0,256

Dada la forma de la barra y dimensiones, se opt6 por fabricar probetas de traccion

cilindricas bajo la normativa ASTM E8, cuyas dimensiones se pueden apreciar en Figura 4

- 10.

103,5

200

48,25

Figura 4 - 10: Dimensiones de probetas de traccion cilindricas de 9 mm de diametro, fabricadas a

partir de una barra de acero inoxidable 17-4PH fabricadas de 12,5 mm de diametro.

El dimensionado de los trozos para fabricar las probetas, se realiz6 mediante mecanizado

con equipos CNC de la Empresa Nacional de Aeronautica (ENAER), ubicada en la base

aérea El Bosque de la Fuerza Aérea de Chile. Dando como resultado quince probetas

cilindricas con un acabado superficial liso como se puede apreciar en la Figura 4 - 11.

a7



Figura 4 - 11: Fotografia de probetas de traccion de 9 milimetros de diametro en la seccion mas
angosta, fabricadas mediante CNC a partir de una barra de acero inoxidable 17-4PH de 12,5
milimetros de diametro.

4.2.4 Tratamiento térmico H900 modificado.

El tratamiento térmico realizado se conoce como H900 modificado (ver Grafico 4 - 1), el
cual consta en primera instancia de un tratamiento térmico de solucion a 1050°C durante
una hora, seguido de un temple al aire. Posteriormente, las probetas son sometidas a un
tratamiento de envejecimiento artificial a 480 °C por cuatro horas y luego enfriadas al aire.
El objetivo de este tratamiento térmico es mejorar las propiedades mecanicas de los aceros

17-4 PH, produciendo el fenédmeno de endurecimiento por precipitacion.

Tratamiento termico ASTM H900
1200

1100 Tratamiento de solucién
1000
900
800
700 Temple
600
500
400 \
300
200 Envegecimiento artificial
100

Temperatura [°C]

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5 5 5,5 6 6,5 7 7,5
Tiempo [h]

Gréfico 4 - 1: Esquema de tratamiento térmico H900 modificado, realizado para generar el
endurecimiento por precipitacion en aceros inoxidables 17-4PH. Este consta de un tratamiento de
solucién a 1050°C por una hora, luego un temple al aire y por Gltimo de un envejecimiento artificial

a 480°C (900°F) por cuatro horas.
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El tratamiento térmico de las probetas de traccion fabricadas mediante ADAM vy
manufactura convencional fue realizado en la Academia Politécnica Aeronautica (APA),

ocupando un horno de resistencias de la marca BRASIMET.

Previo al tratamiento térmico, las probetas fueron pintadas con pintura refractaria
ALFACARB de la marca QUANTA, para evitar una oxidacion de la superficie de éstas en el
tratamiento de solucion. Una vez pintadas las probetas, las mismas fueron secadas al aire

libre como se puede observar en la Figura 4 - 12.

Figura 4 - 12: a) Fotografia de probetas de traccion fabricadas mediante ADAM, pintadas con
pintura ALFACARB.

El horno BRASIMET fue calentado hasta una temperatura de 1050°C, para posteriormente
introducir siete probetas por una hora como se puede apreciar en la Figura 4 - 13. Una vez
transcurrido el tiempo, las probetas fueron templadas al aire hasta alcanzar temperatura

ambiente. EI mismo procedimiento se repitié para el resto de las probetas.
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Figura 4 - 13: Tratamiento térmico de solucion a 1050°C por una hora en horno BRASIMET a siete
probetas cilindricas de acero inoxidable 17-4PH pintadas con pintura refractaria.

Tratadas las 30 probetas, se llevo a cabo el tratamiento térmico de envejecimiento artificial
a 480°C por cuatro horas, de igual manera que en tratamiento anterior, las probetas fueron
introducidas en grupos de a siete y al finalizar el tiempo fueron enfriadas al aire libre hasta

temperatura ambiente.
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4.3 Objetivo especifico N°2: Evaluar las propiedades mecanicas a distintas
velocidades de  deformacion, propiedades fisicas y  aspectos

microestructurales.

4.3.1 Ensayos de dureza.
La caracterizacion de la dureza de las probetas de manufactura aditiva y tradicionales se
llevo a cabo en el estado inicial de las muestras, posterior al temple al aire y finalizado el

tratamiento térmico H900 modificado (H900%*).

4.3.1.1 Caracterizacién de probetas de acero inoxidable 17-4PH tradicionales.

La toma de dureza de las probetas de acero inoxidable 17-4PH adquiridas en ENAER,
fueron realizadas en la escala Rockwell C (HRC), ocupandose un equipo Rockwell Zwick
Roell ZHR certificado, con un indentador de cono de diamante y una carga de 150
kilogramos. Se tomaron 8 mediciones por probeta, con las recomendaciones indicadas en
la norma ASTM E8.

Tabla 4 - 3: Resultados de mediciones de dureza de probetas de acero inoxidable 17-4PH
convencionales con tratamiento térmico H900 modificado y sin tratamiento.

Muestra Estado inicial | Temple al aire H900*
Medicion Dureza [HRC] | Dureza [HRC] | Dureza [HRC]
1 28,9 31,7 42,4
2 29,7 32,1 42,4
3 26,7 32,6 42,6
4 28,9 31,5 42,9
5 28,5 31,7 41,8
6 29,0 32,5 40,8
7 28,9 32,1 41,7
8 29,1 32 42,0
Promedio 28,7 32,0 42,1
Desviacion estandar 0,8 0,4 0,6

Los resultados, como se pueden observar en la Tabla 4 - 3, muestran un aumento de la
dureza de un 46,7 %, en las probetas tratadas con el tratamiento H900 modificado (H900*),
respecto a la dureza inicial del material. Esta gran diferencia se debe al tratamiento térmico
H900*, el cual induce el fendbmeno de endurecimiento por precipitacion que distorsiona la
matriz y aumenta la dureza. Por otro lado, con el objetivo de observar la efectividad del
mecanismo de endurecimiento por precipitacion, se realizaron mediciones de dureza a
trozos de la barra de acero inoxidable 17-4PH, sometidos al tratamiento térmico de solucion
y temple al aire Unicamente. Para dilucidar si el cambio de dureza es atribuible a la

transformacion de austenita a martensita, 0 a el endurecimiento por la precipitacion de
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precipitados de cobre. Se obtuvo que la dureza de los trozos templados al aire aumenta un
9,7% respecto a la dureza inicial. Por otro lado, al comparar la dureza de las probetas
envejecidas artificialmente nuevamente con la dureza inicial, se obtiene que éstas
aumentan su dureza en un 33,8%. Estos resultados corroboran que el aumento de dureza

es atribuible al fendmeno de endurecimiento por precipitacion.

4.3.1.2 Caracterizacion de probetas de acero inoxidable 17-4PH fabricadas por ADAM.
Dadas las dimensiones finales de las probetas de acero inoxidable 17-4PH elaboradas
mediante ADAM, se optd por cuantificar la dureza de estas mediante un micro - durémetro
Vickers, siguiendo las indicaciones establecidas por la norma ASTM E384 -17. Previo a la
toma de mediciones, se montaron trozos transversales de la probeta en baquelita
transparente, siendo lijadas y pulidas hasta obtener una imagen especular. Posteriormente
se tomaron mediciones, seleccionando Unicamente las mediciones que no alcanzaran
macro—porosidades, ya que al indentar éstas o parte de éstas, la dureza disminuia
drasticamente.
Tabla 4 - 4: Resultado de mediciones de micro — dureza en escala Rockwell C a trozos

transversales de probetas de acero inoxidable 17-4PH fabricadas por ADAM. Cuantificando tanto el
estado inicial como el posterior al tratamiento térmico H900*.

Muestra Estado inicial H900*
Medicién Dureza [HRC] | Dureza [HRC]
1 29,9 39,1
2 29,9 35,5
3 28,8 36,6
4 29,9 39,1
5 29,9 39,1
6 28,8 40,4
7 30,9 39,1
8 28,8 34,3
Promedio 29,6 37,9
Desviaciéon estandar 0,7 2,0

Los resultados se pueden apreciar en la Tabla 4 - 4, en donde en promedio, la dureza
posterior al tratamiento térmico H900* respecto a la inicial, aumenta en un 28.0 % debido a
la precipitacion de precipitados ricos en cobre. La composicién quimica de estos no esta
establecida con certeza, pero en la investigacion Guma Yeli et al., que trata sobre la
nucleacién secuencial de fases en los aceros inoxidables 17-4PH, mediante un mapa

atoOmico, muestran que estos estan compuestos casi exclusivamente de cobre, con otros
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elementos en menor medida como el niobio, niquel y manganeso. Esto se puede apreciar
en el Anexo A Il [15].

4.3.2 Densidad relativa.

La densidad relativa fue cuantificada mediante picnometria. El volumen del sélido se
obtiene de forma implicita, al medir la masa desplazada de un liquido conocido al ser
sumergido. Al transformar la masa del liquido desplazado a volumen mediante la densidad
del liquido, se obtiene el volumen desplazado, siendo éste equivalente al volumen del
solido. La densidad aparente se calcula mediante el cociente de la masa y el volumen del
sélido. Por ultimo, la densidad relativa se obtiene mediante la division de la densidad

aparente respecto a la densidad teérica.

El sélido sumergido para la medicién de la densidad relativa de las probetas fabricadas a
partir de ADAM se obtuvo cortando varios trozos de un extremo de una de las probetas,
siendo lo suficientemente pequefios para que todos juntos quepan dentro del picnémetro.

Tabla 4 - 5: Resultado de la densidad aparente y relativa de trozos de probetas de acero inoxidable
17-4PH mediante ADAM.

Medicidn Densidad metal [g/mL] | Densidad relativa
1 7,36 94,31%
2 7,36 94,31%
3 7,36 94,31%
4 7,36 94,31%
5 7,36 94,31%
Promedio 7,36 94,31%

La densidad aparente de las probetas de acero inoxidable 17-4PH fabricadas mediante
ADAM fue de 7360 [kg/m?], la cual comparada con la tedrica de esta aleacion que es 7800

[kg/m?3], da como resultado una densidad relativa de un 94.31%.

Markforged informa que piezas fabricadas a partir del filamento de acero inoxidable 17-4PH,
aplicando el patrén de fabricacidon “solid fill”, logran alcanzar densidades relativas de un
96%. Esto difiere de la densidad obtenida en un 1,69%, factor que influye directamente en
las propiedades mecanicas de las piezas analizadas, al contener una mayor cantidad de

porosidades.
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4.3.3 Microscopia Optica.

Previo a la caracterizacion metalografica, las probetas de manufactura convencional y
aditiva fueron cortadas, montadas, lijadas y pulidas hasta lograr una imagen especular.
Fueron observadas secciones transversales y longitudinales de cada una de las muestras,
y en el caso de las probetas tradicionales de acero inoxidable 17-4PH, se observé el tamafio

y forma de los granos.

4.3.3.1 Microestructura de estado inicial de barra de acero inoxidable 17-4PH.

Respecto al estado inicial de la barra de acero inoxidable 17-4PH, se tomaron muestran de
la seccion transversal y longitudinal de la misma, por lo que se puede observar que la
microestructura es similar en cuanto a tamafio, forma y distribucién de los granos. Ademas,
no se aprecia una orientacion predominante en ninguna de las secciones que indique un

previo trabajo mecanico en frio.

Las metalografias que se pueden apreciar en las Figura 4 - 14, Figura 4 - 15y Figura 4 -
16, muestran una microestructura martensitica, la cual presenta un color gris con

tonalidades que varian de oscuras a claras.

Longitudinal

Figura 4 - 14: Metalografia de seccion longitudinal (izquierda) y transversal (derecha), atacada de
barra de acero inoxidable 17-4PH en su estado inicial a 100X.
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Longitudinal wurmm | Transversal

Figura 4 - 15: Metalografia de seccion longitudinal (izquierda) y transversal (derecha), atacadas de
barra de acero inoxidable 17-4PH en su estado inicial a 200X.

Longitudinal - o | Transversal

Figura 4 - 16: Metalografias de seccion longitudinal (izquierda) y transversal (derecha), atacadas de
barra de acero inoxidable 17-4PH en su estado inicial a 500X.

Las metalografias evidencian que el estado inicial de la barra adquirida en ENAER tiene
una matriz aparentemente martensitica, siendo esto esperable dada la gran templabilidad
de esta aleacion. Esto es coherente con las durezas obtenidas, siendo la martensita
presente en esta aleacion de baja dureza, dado el porcentaje de carbono en este acero.
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4.3.3.2 Microestructura de probetas de acero inoxidable tratadas térmicamente.

Las muestras tratadas mediante el tratamiento térmico H900 modificado, al igual que en las
muestras iniciales una microestructura martensita, como se aprecian en la Figura 4 - 17,
Figura 4 - 18 y Figura 4 - 19.

Figura 4 - 17: Metalografia a 100X de muestra transversal atacada de barra de acero inoxidable 17-
4PH tratada térmicamente mediante el tratamiento térmico H900 modificado.

Figura 4 - 18: Metalografia a 200X de muestra transversal atacada de barra de acero inoxidable
17-4PH tratada térmicamente mediante el tratamiento térmico H900 modificado.
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Figura 4 - 19: Metalografia a 500X de muestra transversal atacada de barra de acero inoxidable
17-4PH tratada térmicamente mediante el tratamiento térmico H900 modificado.

Por otro lado, al comparar las metalografias del estado inicial respecto a las tratadas
térmicamente, se observa en las muestras tratadas térmicamente un aumento de la
‘rugosidad” o bien un tono méas opaco en los bordes de grano. Esto se debe a la
precipitacion de particulas de cobre, ocasionado por el tratamiento térmico, que si bien no
son visibles ya que rondan el orden de 10- 30 nm, influyen en el aspecto de la martensita

presente.

El tamafio de grano de las muestras de acero inoxidable 17-4PH “tradicionales” no varia
dado el tratamiento térmico realizado. Los tamafios y didmetros fueron analizados mediante
el método de los interceptos segun la norma ASTM E112. Como resultado se obtuvo que
los granos presentaban un diametro promedio de 20 ym y un tamafio de grano ASTM 8.0
[18].
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4.3.3.3 Microestructura de probetas fabricadas mediante ADAM sinterizadas.

Las probetas fabricadas a partir de ADAM poseen en su microestructura macro y
microporosidades como se puede ver en la Figura 4 - 20 y Figura 4 - 22. Las macro
porosidades presentan formas triangulares y una distribucién en un patrén lineal entre si.
Por otro lado, se pueden apreciar “delaminaciones” como se observa en la Figura 4 - 21,
las cuales tienen formas alargadas y delgadas, siendo grandes concentradores de esfuerzo.
Estas se ubican en la interfaz entre capas, siendo generadas por la extraccion del polimero

que recubre el filamento, el que al ser removido genera espacios, los cuales, como se

observa, no logran ser llenados en el sinterizado.

Longitudinal m—mmay Tponsyersal

Figura 4 - 20: Metalografia a 50X de seccién transversal atacada, de probeta de acero inoxidable 17-
4PH fabricada por ADAM.

Longitudinal } L F | Transversal

Figura 4 - 21: Metalografia a 200X de seccidn transversal atacada, de probeta de acero inoxidable
17-4PH fabricada por ADAM.
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Longitudinal ' A\ “_' - Transversal

Figura 4 - 22: Metalografia a 500X de seccioén transversal atacada, de probeta de acero inoxidable
17-4PH fabricada por ADAM.

Respecto a la microestructura, ésta presenta una matriz martensitica, con un color gris claro
como se aprecia en la Figura 4 - 22. Las delaminaciones que también se pueden observar,
en algunos casos como éste, se encuentran unidas por grietas, siendo defectos de
fabricacion criticos e indeseados, que provocaran indudablemente una falla anticipada del
material. Estos defectos ademas se encuentran perpendiculares a la direccion de traccion

de la probeta, como se puede observar en el Diagrama 4 - 1, siendo ain mas perjudiciales.

Direccion de Traccion

S
L
LIl
-

)

Delaminaciones perpendiculares a la
direccion de traccion

Diagrama 4 - 1: Diagrama de probeta de traccion, donde se indica con flechas azules la direccién
de traccién y mediante lineas rojas, las delaminaciones criticas perpendiculares a la direccién de
traccion (elaboracion propia).
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4.3.3.4 Microestructura de probetas fabricadas mediante ADAM tratadas térmicamente.

La muestra a la cual se le aplico el tratamiento térmico H900 modificado presenta una
microestructura martensitica, con un aumento en la cantidad de interfases presentes. Esto
se puede ver en la Figura 4 - 24 y Figura 4 - 25, en las cuales la martensita presenta un
color gris amarillento debido a la iluminacion del microscopio. Es destacable por otro lado,
que en la Figura 4 - 23 se aprecia de mejor forma el ordenamiento lineal entre las macro

porosidades, con formas triangulares definidas.

Figura 4 - 23: Metalografia a 50X de seccion transversal atacada de probeta de acero inoxidable
17-4PH, fabricada por ADAM y tratada térmicamente mediante el tratamiento térmico H900
modificado.

Figura 4 - 24: Metalografia a 200X de seccion transversal atacada de probeta de acero inoxidable
17-4PH, fabricada por ADAM y tratada térmicamente mediante el tratamiento térmico H900
modificado.
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Figura 4 - 25: Metalografia a 500X de seccidn transversal atacada de probeta de acero inoxidable
17-4PH, fabricada por ADAM y tratada térmicamente mediante el tratamiento térmico H900
modificado.

El ataque quimico realizado a las probetas fabricadas por manufactura aditiva fue menos
efectivo respecto a las probetas convencionales. Esto se debe a que el reactivo utilizado
que fue Vilella, al momento de atacar las muestras, se alojaba en las porosidades y
generaba un sobre ataque localizado que perjudicaba el acabado final de las muestras.
Debido a esto, se optd por atacar durante menos tiempo las probetas y lavar con agua un
mayor tiempo las muestras, lo cual revel6 la microestructura que poseen éstas, pero no de
manera tan clara como las muestras extraidas de la barra de acero inoxidable 17-4PH

adquirida.

Respecto al tamafio de grano, éste fue cuantificado mediante el método de los interceptos
bajo la norma ASTM E112, dando como resultado un promedio de diametro de grano de 15

pUm y un tamafo de grano ASTM 9 [18].
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4.3.4 Microscopia electrénica de barrido.
La superficie de fractura de las probetas tradicionales y fabricadas a través de manufactura
aditiva, se analizaron mediante microscopia electrénica de barrido, para poder observar el

tipo de comportamiento que tuvo el material al momento de fallar y sus posibles causas.

Tabla 4 - 6: Probetas de manufactura tradicional (MT) y Manufactura aditiva (MA) analizadas
mediante SEM.

Probetas SEM
Fae Numero de | Velocidad de de.formacién Orientacion de
ensayo [mm/min] fractura
1 0,1 0°
MT 3 2,5 0°
6 10 0°
2 0,1 0°
MA 3 2,5 0°
45 2,5 45°
5 10 0°

En la Tabla 4 - 6, se puede apreciar cada una de las probetas de manufactura aditiva (MA)
y manufactura tradicional (MT) analizadas mediante SEM. Se escogi6 una probeta por
velocidad de deformacién con excepcion de la probeta de MA N°45, la cual se agregd
debido a que su superficie de fractura presenta una orientacion de 45°, que se puede
observar en la Figura 4 - 26. Esta orientacion es interesante analizar dado que el patron de
llenado “solid fill”, el cual fue utilizado en la elaboraciéon de estas probetas, tiene orientacion

en 45° como se puede apreciar en la Figura 2 - 6.

Figura 4 - 26: Fotografia de fractura de probeta de traccion MA N°45, traccionada a 2.5 mm/min.
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4.3.4.1 A continuacion, se analizan la superficie de fractura de las probetas tradicionales.

o : e T WP A

MT°1 0.1 mm/min [EEFREEEEEEEEERE MT°3 2.5 mm/min

SEl _10kV  WD11mmSS55 x50 500um SEl. 10kV. WD11mmSS55 500IM” | S—
SIMET - USACH 0 Jul 04, 2022 SIMET - USACH 0 Jul 04, 2022

MT°6 10 mm/min

*SEl 10kV. WD12mmSS55 AR RS
SIMET - USACH Jul 04, 2022

Figura 4 - 27: Morfologia de superficie de fractura de probetas tradicionales a 50X, obtenidas
mediante SEM. En verde se marca una zona de clivaje y en amarillo un hueco posiblemente
originado por el desprendimiento de inclusiones.

La superficie de fractura de las probetas tradicionales independiente de la velocidad a la
cual fueron traccionadas presenta microgrietas como se observa en la Figura 4 - 27. La
densidad de microgrietas y su tamafio aumenta a medida que la velocidad de traccion

disminuye.

Por otro lado, se pueden observar orificios o cavidades circulares en la Figura 4 - 27, los
cuales probablemente, dada su forma, pueden originarse por el desprendimiento de
inclusiones de 6xidos de cromo (circulo amarillo). Estas cavidades fueron observadas a una
mayor magnificacion y se les realiz6 un analisis quimico puntual como se aprecia en la
Figura 4 - 28.

63



. 4 L N
BEC _ 10kV WD11mm
SIMET - USACH

Figura 4 - 28: Andlisis quimico puntual mediante SEM a probeta de traccion tradicional de acero
inoxidable 17-4PH traccionada a 10 mm/min. Se aprecian tres mediciones en celeste en el que se
analiz6 la composicion quimica de forma aproximada.

Los dos primeros puntuales corresponden a posibles inclusiones dentro de cavidades
similares a la anteriormente sefialada, en las cuales se obtuvo que las particulas dentro de
las cavidades efectivamente corresponden a inclusiones de 6xido de cromo u 6xido de
manganeso. La composicion quimica de los dos puntuales mencionados se puede apreciar
en la Figura 4 - 29 y se especifican en los Anexo B | y Anexo B II.
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Figura 4 - 29: Gréficos resultantes de el analisis quimico mediante SEM de los tres puntuales
analizados en probetas tradicionales de acero inoxidable 17-4PH.
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Por otro lado, respecto al puntual 3, éste corresponde al metal base, el cual se tom6 como
referencia para comprobar la precision del analisis quimico realizado. Los resultados del
analisis quimico del puntual anteriormente mencionado se aprecian en la Figura 4 - 29 y
Anexo B IlI.

MT°1 0.1 mm/min

= » % o
SElI 10kV. 'WD11mm$S55 i 50'um + SEP 10KV WD41mim $S55
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S

SE),_10kV . WD11mm SS55 \ x500",  50um
SIMET - USACH 3

Jul 04,2022 4

Figura 4 - 30: Morfologia de superficie de fractura de probetas tradicionales a 500X, obtenidas
mediante SEM.

Al observar las imagenes a mayor magnificacion en la Figura 4 - 30, el material presenta un
comportamiento ductil, dada la cantidad de “dimples” (sefialados mediante circulos rojos),
los cuales son zonas que indican una gran cantidad de deformacion, ya que estan en un
plano superior. Estos se aprecian de forma mas clara en el Anexo B V.

Sintetizando lo analizado anteriormente, se evidencia que el material falla de forma ductil
dada la gran deformacién presente. Ademas, se aprecian microgrietas que dan a entender
la buena tenacidad que presenta este material.
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4.3.4.2 Andlisis de fractura probetas fabricadas por ADAM.

MA°2 0.1 mm/min : MA°3 2.5 mm/min

|

SEl 10kV WBftmm SS55 =0 500pm SEl 10kV WD1{mm SS55 “ x50
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MA°5 10 mm/min MA°45 2.5 mm/min 5
;;_: 00

SElI 10kV WD13mm SS55 ‘
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Figura 4 - 31: Morfologia de la superficie de fractura de probetas aditivas a 50X, obtenidas
mediante SEM. Con un rectadngulo rojo se marcan las delaminaciones presentes en las superficies
de fractura.

La superficie de fractura de las probetas fabricadas por ADAM evidencia delaminaciones
presentes en este método de manufactura, que estan sefialadas mediante rectangulos rojos
en la Figura 4 - 31. Gran parte de estas delaminaciones se forman en la interfase entre
capas, razén por la cual presentan una forma alargada y paralela a las capas, que son
originadas producto de defectos en el proceso de fabricacion. Esto es sumamente
perjudicial para las probetas, ya que favorece la concentracion de esfuerzos y por ende

facilita la falla prematura de la probeta.

Las probetas MA°2, MA°3 y MA®5 a pesar de ser traccionadas a distintas velocidades de
traccion, la orientacion de la superficie de fractura fue perpendicular a la direccién de
traccion. Sin embargo, se observa que las macro porosidades en la probeta MA°5,

presentan un mayor tamafio en las interfases entre capas, ademas se adicionan las

66



porosidades triangulares en el interior de cada capa, porosidades que solamente estan
presentes en esta probeta y podrian ser un defecto en la fabricacion.

A diferencia de las probetas anteriores, la probeta MA N°45 presenta una superficie de
fractura en 45° como se observa en la Figura 4 - 26. La superficie de fractura de esta probeta
posee limites claros entre capas, en el que las delaminaciones se encuentran unidas
formando una gran delaminacién. Este factor indudablemente jugo un rol preponderante en

la orientacion de la superficie de falla de esta probeta.

MA°2 0.1 mm/min

: Sa Ay s | & e
SEl 10KV#WD11mm SS56 x500 e SE1 10KV | WD11inm SS55 X500 £ 50m T 54 A
SIM SACH ¥ 0 Jul 04,2022  ‘SIMEY- USAGH i) & Jul 04, 2022

M T MA°45 2.5 mm/min Ea

SEl 10kV  WD11mm SS55 x500 50pm
Jul 04, 2022 SIMET - USACH Jul'04, 2022

Figura 4 - 32: Morfologia de superficie de fractura de probetas aditivas a 500X, obtenidas mediante
SEM. Mediante circulos en rojo se sefiala la presencia de “dimples”.

Al observar la superficie a una mayor magnificacion en la Figura 4 - 32, se aprecian ademas
de las macro porosidades, las microporosidades las cuales pueden ser originadas debido
al método de fabricacion o por el desprendimiento de inclusiones. Esto se comprobd
realizando, al igual que en las probetas tradicionales, un andlisis quimico puntual a
cavidades con particulas en su interior como se puede observar en el Anexo B V. Se obtuvo
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como resultado que las particulas alojadas al interior de las cavidades corresponden a
6xidos de cormo dada su composicion quimica, la cual se puede observar en los Anexo B
VI, Anexo B VIl y Anexo B VIII.

Por ultimo, se evidencia con la presencia de “dimples” sefialados mediante cirulos rojos en
la Figura 4 - 32, que son zonas blancas que muestran gran deformacién plastica del
material dado que se encuentran en un plano superior. Estas se pueden ver de forma mas
clara en Anexo B IX. Esto da a entender que el material se comporta de forma ductil y que

la razén de la falla prematura se debe a la presencia de delaminaciones.

4.3.5 Difraccién de rayos X.

La identificacidn de las fases presentes en las probetas de manufactura aditiva fue realizada
mediante difraccion de rayos X bajo la norma ASTM E-975-03, en donde los parametros
utilizados se especifican en el Anexo B X. Fueron analizadas dos muestras, una de éstas
envejecida artificialmente mediante el tratamiento térmico H900 modificado y la otra sin

tratar térmicamente, es decir, como salio la probeta después de sinterizar [19].

La sefal fue procesada en el programa Origin 8 Pro, situdndose una nueva linea base en
el eje de las abscisas y ademés identificando los angulos de los “peaks” registrados. Estos
angulos posteriormente fueron comparados con los angulos obtenidos de forma tedrica
mediante la ley de Bragg, calculos que se pueden revisar en el Anexo B XI, Anexo B XIl y
Anexo B XIII.

Respecto a la muestra sin tratamiento térmico, el resultado de la medicion y andlisis se
puede observar en la Figura 4 - 34, en la cual se identificaron tres peaks de ferrita a y un
solo peak de austenita y. La ferrita a corresponde a la fase martensitica, dado que a bajos
porcentajes de carbono, como es el caso de las muestras analizadas, la estructura cristalina
tetragonal (BCT), la cual es una version distorsionada de la estructura cristalina centrada

en el cuerpo (BCC) como se aprecia en la Figura 4 - 33, se puede aproximar a ésta [20].

AUSTENITA FERRITA MARTENSITA

Figura 4 - 33: Estructuras cristalinas de austenita (centradas en las caras FCC), ferrita (centrada en
el cuerpo BCC) y martensita (tetragonal BCT). El circulo negro representa un atomo de carbono.
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Figura 4 - 34: Sefal procesada y analizada de muestra de MA sin tratar térmicamente, mediante
difraccion de rayos X.

Por ultimo, los resultados de difraccion de rayos X para la muestra tratada térmicamente se
observan en la Figura 4 - 35, donde se presenta un Unico peak de austenita y multiples
peaks de martensita. Por lo cual, al igual que en la muestra sin tratamiento térmico, existe
una pequeiia cantidad de austenita retenida en las muestras analizadas, teniendo las
muestras una matriz compuesta mayoritariamente por martensita, lo cual concuerda con lo
analizado mediante microscopia o6ptica, en el cual no se pudieron apreciar granos
austeniticos de forma evidente, los cuales se caracterizan por presentar un grano con un

tamafio pequefio, hexagonal y color blanco pélido en este tipo de aceros.
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Figura 4 - 35: Sefial procesada y analizada de muestra de MA tratada térmicamente (H900
modificado), mediante difraccion de rayos X.
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4.3.6 Ensayo de traccion.

La traccion de las probetas de manufactura aditiva (MA) y manufactura tradicional (MT)
fueron realizadas en duplicado por velocidad y tipo de probeta. La denominacién de cada
uno de los ensayos, el tipo de probeta y la velocidad de traccion se especifican en la Tabla
4-17.

Tabla 4 - 7: Enumeracion de ensayos de traccion realizados a distintas velocidades de
deformacion, realizados a las probetas MA y MT.

Ensayo Tipo de probeta Velocidad de traccion [mm/min]
MA N°1 MA 0,1
MA N°2 MA 0,1
MA N°3 MA 2,5
MA N°4 MA 2,5
MA N°5 MA 10,0
MA N°6 MA 10,0
MT N°1 MT 0,1
MT N°2 MT 0,1
MT N°3 MT 2,5
MT N°4 MT 2,5
MT N°5 MT 10,0
MT N°6 MT 10,0

4.3.6.1 Ensayos de traccion de probetas aditivas.

Previo a los ensayos de traccion, a todas las probetas de MA se les realizé marcas con una
separacion entre ellas de 50 milimetros mediante un pie de metro, donde posteriormente
se coloco el extensémetro para registrar la deformaciéon. Dado el conocimiento previo de
los defectos de las probetas, se opté por programar el equipo de traccién para retirar el
extensdOmetro una vez alcanzado el UTS. Sin embargo y como se puede apreciar en la

Figura 4 - 36, las probetas fallaron antes del UTS con el extensémetro puesto.

Los resultados de los ensayos de traccion realizados a las probetas de manufactura aditiva
(MA) se pueden observar en la Figura 4 - 36, donde la mayor elongacion a rotura registrada
fue de 2.63% en el ensayo MA N°2 a 0,1 mm/min y la menor fue de 1,43% en ensayo MA
N°6 a 10 mm/min. En todos los ensayos realizados, la ductilidad registrada fue
significativamente menor, como se especifica en la Tabla 4 - 8, a la informada por

Markforged que es de un 6%.

70



Stress (MPa)
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Figura 4 - 36: Resultados de ensayos de traccién a velocidades de deformacién de 0,1, 2,5y 10
mm/min de probetas de MA.

Respecto tanto al limite elastico como al esfuerzo maximo alcanzado por las probetas, éstos

aumentaron a medida que aumento la velocidad de traccion como se puede ver en la Tabla

4 - 8, lo cual es coherente, ya que a medida que aumenta la velocidad, aumenta el limite

elastico dado que disminuye el tiempo para el movimiento de dislocaciones.

Tabla 4 - 8: Resumen de propiedades mecénicas obtenidas a partir de los ensayos de traccion a
0,1, 2,5y 10 mm/min de las probetas de MA.

e Velo.clidad de . Limite elastico stuerzo Elongacion a rotura
deformacion [mm/min] [MPa] maximo [MPa] [%]

MA N°1 0,1 1119,29 1272,41 1,93

MA N°2 0,1 1131,03 1283,87 2,63

MA N°3 2,5 1172,67 1281,30 1,43

MA N°4 2,5 1167,17 1314,25 2,02

MA N°5 10,0 1205,64 1318,13 1,61

MA N°6 10,0 1219,76 1325,90 1,43

El indice de sensibilidad a la velocidad de deformacion (“m”) obtenido para las probetas de

MA fue de 0,0155 como se puede observar en el Gréfico 4 - 2, donde la pendiente obtenida

corresponde al indice “m”. El detalle de los calculos se puede ver en él Anexo B XIV.
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indice de sensibilidad a la velocidad de deformacion

In(Limite eldstico [MPa])

-12

Gréfico 4 - 2: indice de sensibilidad a la velocidad de deformacién (pendiente) de probetas de MA,

Respecto al indice de endurecimiento por deformacion obtenido en las probetas de MA,
éste fue calculado a partir de la norma ASTM E646, tomando siete puntos entre el limite
elastico y el ultimo esfuerzo registrado por el equipo, dado que las probetas no alcanzaron
el UTS. El indice de endurecimiento por deformacion de cada ensayo se calculé mediante
la ecuacién especificada en el Anexo B XV. Los resultados se pueden observar en la Tabla

4-9[21).

Tabla 4 — 9: indices de endurecimiento por deformacion obtenidos de las probetas de traccion

-10 -8

MA
°
y =0,0155x + 7,18
R2=0,96
-6 -4 -2

In(Velocidad de deformacion [1/s])

traccionadas a 0,1, 2,5y 10 mm/min.

fabricadas mediante MA.

7,11

7,1
7,09
7,08
7,07
7,06
7,05
7,04
7,03
7,02
7,01

El indice de endurecimiento obtenido entra en el rango normal de los aceros, el cual

comprende entre 0,1y 0,3. Cabe destacar que el valor obtenido puede ser distinto al real

N° de ensayo | Tipo de probeta | Velocidad de traccion [mm/min] n
MA N°1 MA 0,1 0,13
MA N°2 MA 0,1 0,18
MA N°3 MA 2,5 0,13
MA N°4 MA 2,5 0,18
MA N°5 MA 10 0,13
MA N°6 MA 10 0,15

Promedio 0,15
Desviacion estandar 0,02

de las probetas, dado que éstas fallaron antes del UTS.
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El mecanismo de endurecimiento en estas probetas fue analizado mediante la obtencion
de los graficos de la derivada del esfuerzo verdadero respecto a la derivada de la
deformacién verdadera versus deformacion verdadera, donde el resultado se puede
apreciar en la Figura 4 - 37. Los patrones observados dan a entender que el Unico
mecanismo de endurecimiento por deformacion presente en esta aleacion es la interaccion
entre los defectos del material y el movimiento de dislocaciones. Para mayor detalle del

resto de ensayos de probetas MA, revisar desde el Anexo B XVI hasta el Anexo B XX.

30000 —

| Ensayo N°2MA 0,1 [mm/min] |

20000 "

10000 - Ay

Derivate of Stress / Derivate of Strain

0,008 0,010 0012 0,014 0,016 0018 0,020 0,022 0,024 0,026
True Strain [Fraction]
Figura 4 - 37: Curva de la derivada del esfuerzo verdadero respecto a la derivada de la
deformacion verdadera versus deformacion verdadera del ensayo de traccién MA N°2 realizado a

0,1 mm/min.
A modo de sintesis, las probetas fabricadas mediante ADAM y tratadas térmicamente,

presentan un limite elastico y esfuerzo maximo levemente superiores a los informados por
Markforged. Sin embargo, esto se ve mermado dado el pobre desempefio alcanzado en la
deformacién maxima, lo que es causado por las delaminaciones observadas y analizadas
previamente mediante microscopia electronica de barrido. Estos defectos son propios del

proceso de fabricacion y generan indudablemente la falla prematura de las probetas.

4.3.6.2 Ensayos de traccion de probetas tradicionales.

En los ensayos ejecutados, a todas las probetas se les realizaron dos marcas con una
separacion entre ellas de 50 milimetros mediante un pie de metro, posteriormente, se
coloco el extensémetro de 50 milimetros y se comenzd con el ensayo. El extensémetro en
todos los ensayos de traccion fue retirado al 7% de deformacién como se observa en el
Anexo B XXI, para el cuidado de éste. Posteriormente y una vez fracturada la probeta, se

procedié a medir la distancia entre marcas nuevamente con el pie de metro, para medir la
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extension final de la ésta. Por dltimo, a las curvas que se pueden apreciar en la Figura 4 -
38, se les realizdé un ajuste cuadratico para unir el punto donde se quitd el extensémetro
(7%), con el dltimo punto, que esta constituido por el esfuerzo al momento de fallar la

probeta y la deformacién final medida con el pie de metro.

——{Ensayo MT N°1 0,1 [mm/min]
—— Ensayo MT N°2 0,1 [mm/min]
—— Ensayo MT N°3 2,5 [mm/min]
—— Ensayo MT N°4 2,5 [mm/min]
—— Ensayo MT N°5 10 [mm/min]
—— Ensayo MT N°6 10 [mm/min]
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Figura 4 - 38: Resultados de ensayos de traccion a velocidades de deformacion de 0,1, 2,5y 10
mm/min de probetas de MT.

Las curvas ingenieriles de traccién de las probetas tradicionales (MT) se observan en la
Figura 4 - 38, donde se aprecia el comportamiento de las probetas traccionadas a distintas
velocidades. Se puede observar que, respecto a la deformacion maxima de las probetas,
ésta se mantuvo relativamente constante e independiente de la velocidad de deformacion
como se puede ver en la Tabla 4 - 10. Por el contrario, el limite elastico y el UTS sufrieron
variaciones, en el caso del limite elastico, éste en promedio para los ensayos realizados a
una velocidad de 0.1 mm/min fue de 1209 MPa, disminuyendo al aumentar la velocidad de
deformacion a 2.5 mm/min a un valor de 1167 MPa, y por Ultimo al traccionar a la velocidad
mas alta de 10 mm/min, present6 su valor maximo que fue de 1280 MPa. Este resultado
fue inesperado, ya que a medida que aumenta la velocidad de deformacion, el limite elastico
deberia aumentar, lo que en este caso no se cumplié. El motivo por el cual sucedié esto no
esta claro, pero dado que el foco de esta investigacion es comparar la manufactura aditiva

con la convencional, no se continud investigando la causa de la anomalia detectada.
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Tabla 4 - 10: Resumen de propiedades mecanicas obtenidas a partir de los ensayos de traccion a
0,1, 2,5y 10 mm/min de las probetas de MT.

Tipo de | Velocidad de deformacién | Limite elastico uTsS Elongacién
probeta [mm/min] [MPa] [MPa] | arotura [%]
MT N°1 0,1 1203,73 1360,77 12,20
MT N°2 0,1 1214,41 1402,35 12,94
MT N°3 2,5 1173,82 1297,79 11,66
MT N°4 2,5 1159,91 1296,27 12,54
MT N°5 10,0 1274,83 1393,79 12,92
MT N°6 10,0 1285,44 1423,43 12,44

Respecto al indice de sensibilidad a la velocidad de deformacion, se obtuvieron dos indices
de sensibilidad a la deformacion. El primero de ellos negativo con un valor de -0.011 vy el
segundo positivo con un valor de 0.067, como se puede apreciar en el Gréfico 4 - 3. Como
fue mencionado anteriormente, el limite elastico deberia aumentar a medida que aumenta
la velocidad. Por ende, solamente deberia haber un indice de sensibilidad a la velocidad de
deformacién Unico y con un valor positivo. Esto al igual que el comportamiento del limite
elastico no fue estudiado en profundidad, ya que escapa al propésito de la investigacion. El

detalle de los calculos y tablas ocupadas se puede ver en el Anexo B XXII.

indice de sensibilidad a la velocidad de deformacion 16

7,14
7,12

y = 0,0668x + 7,5359 .

Rz2=1 7,08
y=-0,011x + 6,9838

R2 =1 7,06

In(Limite elastico [MPa])

7,04
-12 -10 -8 -6 -4 -2 0
In(Velocidad de deformacion [1/s])

Gréfico 4 - 3: indice de sensibilidad a la velocidad de deformacion (pendiente) de probetas de MT,
traccionadas a 0,1, 2,5y 10 mm/min.

El indice de endurecimiento por deformacion, al igual que en el caso de las probetas
aditivas, fue calculado mediante la ecuacion estipulada en la norma ASTM E646,
previamente mencionada en el Anexo B XV. A diferencia de las probetas aditivas, para este
caso se tomaron siete puntos desde el limite eldstico hasta el UTS de cada una de las

probetas y los resultados se observan en la Tabla 4 - 11. El promedio de los indices de
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endurecimiento obtenidos tiene un valor de 0.11, el cual es similar al obtenido en las

probetas de MA y encuentra en el rango normal de los aceros, que varia entre 0.1 y 0.3

[21].

Tabla 4 - 11: indices de endurecimiento por deformacion obtenidos de las probetas de traccién

fabricadas mediante MT.

N° de ensayo | Tipo de probeta | Velocidad de tracciéon [mm/min] n
MT N°1 MT 0,1 0,08
MT N°2 MT 0,1 0,10
MT N°3 MT 2,5 0,12
MT N°4 MT 2,5 0,14
MT N°5 MT 10 0,11
MT N°6 MT 10 0,10

Promedio 0,11
Desviacion estandar 0,02

El mecanismo de endurecimiento que actla en las probetas tradicionales al igual que en el

caso de las probetas aditivas fue el movimiento de dislocaciones, al analizar desde el limite

elastico hasta el UTS, la derivada del esfuerzo verdadero respecto a la derivada de la

deformacién verdadera versus la deformacién verdadera, como se puede ver en el Figura

4 - 39. No se detectan patrones en la curva que indiquen que otro mecanismo de

endurecimiento esté actuando en el endurecimiento por deformacion.

Derivate of Stress / Derivate of Strain
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Figura 4 - 39: Curva de esfuerzo verdadero respecto a la deformacién verdadera versus
deformacion verdadera del ensayo de traccion MT N°4 realizado a 2.5 mm/min.

El detalle de las otras curvas del resto de los ensayos de probetas tradicionales se puede
ver desde el Anexo B XXIII hasta el Anexo B XXVII.
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4.4 Objetivo especifico N°3: Realizar un analisis comparativo de los resultados

obtenidos.

4.4.1 Limite elastico

El limite elastico alcanzado por ambos tipos de probetas fue comparado a cada una de las
velocidades de deformacion definidas, las que pueden apreciar de forma gréfica en el
Figura 4 - 40. Se puede observar que las probetas tradicionales y aditivas presentan un
limite eléstico practicamente igual a una velocidad de deformacion de 2.5 mm/min. A
diferencia de esto, a velocidades de deformacién de 0.1 mm/min y 10 mm/min, la diferencia
entre la manufactura aditiva y la tradicional aumenta considerablemente. Esto es esperable
dado que como se explicé anteriormente, el area transversal exterior de las probetas
aditivas es mayor al area transversal real de éstas, debido a las porosidades y
delaminaciones en su interior. Esta diferencia entre areas transversales provoca que las
probetas aditivas soporten menores cargas, lo que se traduce en un menor limite elastico

respecto a las probetas tradicionales.
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Figura 4 - 40: Gréficos de columnas comparativo del limite elastico de las probetas fabricadas a
partir de manufactura aditiva (ADAM) al lado izquierdo, y al lado derecho el de las probetas
tradicionales. En la parte superior se muestra con una linea la desviacién estandar y el promedio
del limite eléstico de cada velocidad de deformacion.

Al comparar por velocidad de deformacion, el limite elastico obtenido por ambos tipos de
probetas como se presenta en la Tabla 4 - 12, se aprecia que la menor diferencia

porcentual, la cual fue de un 0.26%, se obtuvo a una velocidad de 2.5 mm/min. Por el
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contrario, a velocidades de deformacion de 0.1 mm/min y 10.0 mm/min, la diferencia
porcentual se incrementd a un -6.94% y -5.27% respectivamente. Estas diferencias
obtenidas a la mayor y menor velocidad de deformacién son similares a la diferencia entre
la densidad relativa de las probetas aditivas respecto a la tedrica de este acero, siendo esta
diferencia de un -5.69%.

Tabla 4 - 12: Comparacién de limite elastico promedio por velocidad de deformacion, de probetas
fabricadas mediante MAy MT

Velocidad de Limite elastico promedio | Limite elastico promedio Diferencia [%]
deformacién [mm/min] MT [MPa] MA [MPa]
0,1 1209,07 1125,16 -6,94%
2,5 1166,87 1169,92 0,26%
10,0 1280,14 1212,70 -5,27%
Promedio -3,98%

Algo a destacar es que una probeta aditiva fue traccionada a 20 mm/min, la cual fall6 antes
de alcanzar el limite eldstico como se puede observar en la Figura 4 - 41. Esto pudo ser
causado por un defecto en el proceso de fabricacion, o también abre la posibilidad de que
exista una velocidad de deformacion critica para las probetas fabricadas mediante ADAM.
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Figura 4 - 41: Resultado de ensayo de traccion de probeta MA, realizado a una velocidad de
deformacion 20 mm/min

En sintesis, las probetas aditivas fabricadas mediante ADAM, si presentan un limite elastico
comparable a las probetas tradicionales, el cual en promedio es un -3.98% inferior. Puede
incluso llegar a ser practicamente “igual” al de la manufactura tradicional a velocidades de

deformacion de 2.5 mm/min.
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4.4.2 Esfuerzo Maximo

El esfuerzo maximo fue comparado en lugar del UTS, dado que las probetas aditivas
elaboradas mediante ADAM no alcanzaron el UTS de forma clara en ninguno de los
ensayos, fallando antes de éste como se puede apreciar en la Figura 4 - 42, donde se
comparan las curvas ingenieriles de los ensayos N°1, ensayos N°3 y ensayos N°6 de
probetas aditivas y tradicionales. Si bien las probetas aditivas no alcanzaron el UTS, se
puede ver que éste tendria un valor similar al valor maximo alcanzado por las probetas

aditivas dada la forma de la curva ingenieril.
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Figura 4 - 42: Comparacion entre curvas ingenieriles resultantes de ensayos de traccién de
probetas aditivas (rojo) versus tradicionales (negro), traccionadas a velocidad de deformacién de

0,1, 2,5y 10 mm/min.

La comparacion del esfuerzo maximo alcanzado se puede ver en la Figura 4 - 43, donde al

igual que sucede con el limite elastico, a una velocidad de deformacion de 2.5 mm/min, el
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esfuerzo méaximo es practicamente igual, pero a las otras velocidades el esfuerzo maximo
alcanzado por las probetas aditivas es claramente menor. Esto es esperable dado que las
probetas, valga la redundancia no alcanzaron el UTS y ademéas como fue explicado
anteriormente, el area transversal real de éstas es menor al area exterior de las probetas
debido a las porosidades contenidas en su interior. Esto implica que, para un mismo
esfuerzo, es necesario una menor carga, o que genera que al momento de analizar los

datos y ocupar el area transversal medida con el pie de metro, los esfuerzos sean menores.
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Figura 4 - 43: Graficos de columnas comparativo del esfuerzo maximo de las probetas fabricadas a
partir de manufactura aditiva (ADAM) al lado izquierdo, y al lado derecho el de las probetas
tradicionales. En la parte superior se muestra con una linea la desviacién estandar y el promedio
del esfuerzo maximo de cada velocidad de deformacion.

Comparando por la velocidad de deformacion del ensayo como se puede apreciar en la
Tabla 4 - 13, la menor diferencia porcentual con un valor de 0,06% se obtuvo a una
velocidad de 2.5 mm/min y las mayores diferencias porcentuales se obtuvieron a 0,1y 10
mm/min con un -7,49% y -6.15%. Estos resultados son similares a los obtenidos con
anterioridad al comparar el limite elastico.
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Tabla 4 - 13: Comparacion de esfuerzo maximo por velocidad de deformacion, de probetas
fabricadas mediante MAy MT

Velocidad de

Esfuerzo maximo promedio

Esfuerzo maximo

Diferencia [%]

deformacién [mm/min] MT [MPa] promedio MA [MPa]
0,1 1381,56 1278,14 -7,49%
2,5 1297,03 1297,77 0,06%
10,0 1408,61 1322,01 -6,15%
Promedio -4,53%

En resumen, el esfuerzo maximo alcanzado por las probetas aditivas fabricadas mediante,

ADAM, es comparable al de las probetas convencionales, siendo en promedio un 4.53%

inferior, puede llegar. Incluso a ser practicamente igual a una velocidad de deformacion de

2.5 mm/min.

4.4.3 Elongacion a rotura

La elongacién a rotura como se puede observar en las curvas comparativas de esfuerzo

ingenieril versus deformacién ingenieril en la Figura 4 - 42, es donde la diferencia entre las

probetas aditivas y tradicionales es claramente mayor. Al comparar la elongacién a rotura,

el promedio de todas las probetas aditivas fue de un 1,84%. Lo que esta muy por debajo

del promedio de elongacion a rotura que alcanzaron las probetas tradicionales, que fue de

un 12,45%.

Elongation [%]

12,57

0,1 [mmyimin] 2.5 [mm/min] 10 [mmimin] 0,1 [mm/min] 2,5 [mm/min] 10 [mm/min]

MA |

MT

Figura 4 - 44: Graficos de columnas comparativo de la elongacion a rotura de las probetas
fabricadas a partir de manufactura aditiva (ADAM) al lado izquierdo, y al lado derecho el de las
probetas tradicionales. En la parte superior se muestra con una linea la desviacién estandar y el

promedio de la elongacién a rotura de cada velocidad de deformacion.
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La diferencia se puede apreciar de manera grafica en la Figura 4 - 44, donde es evidente
gue la ductilidad promedio de las probetas aditivas es sumamente inferior a la de las
probetas tradicionales. Ademas de esto, se observa que a medida que aumenta la velocidad
de deformacion, la ductilidad de las probetas aditivas disminuye considerablemente, desde
un 2.28% en promedio a 0,1 mm/min a un 1.53% a 10 mm/min. Por el contrario, en las
probetas tradicionales no hay una clara tendencia a que disminuya o aumente la ductilidad
a pesar de las variaciones de la velocidad de deformacion.

Tabla 4 - 14: Comparacion de elongacion a rotura por velocidad de deformacion, de probetas
fabricadas mediante MAy MT

Velocidad de Deformacién a rotura Deformacidn a rotura Diferencia [%]
deformacién [mm/min] promedio MT [%] promedio MA [%]
0,1 12,57 2,28 -81,87%
2,5 12,10 1,72 -85,75%
10,0 12,68 1,52 -88,01%
Promedio -85,21%

Al comparar por velocidad de deformacién las probetas aditivas fabricadas por ADAM vy las
probetas tradicionales como se muestra en la Tabla 4 - 14, se puede notar que la diferencia
porcentual de elongacién a rotura aumenta a medida que se incrementa la velocidad de

traccion, desde un 81,57% a 0.1 mm/min a un 88,01% a 10 mm/min.

Esta diferencia tan significativa en cuanto a la ductilidad de las probetas aditivas se debe a
los defectos de impresion que éstas presentan en forma de delaminaciones, las cuales
estan sefialadas con rectangulos rojos en la Figura 4 - 45. Estos defectos ubicados en la
superficie de la interfaz entre capas presentan dos aspectos criticos. El primero de ellos es
su forma, al ser alargados y delgados, se presentan en sus extremos grandes
concentradores de esfuerzo. El segundo aspecto critico es que, al generarse entre la
interfaz de las capas, estan alineados e incluso en algunos casos unidos por microgrietas,
como la que se puede ver en la Figura 4 - 21 previamente analizada, lo que aumenta las

posibilidades de falla prematura incluso mas.

Por otro lado, al observar las fotografias b) y d) de la Figura 4 - 45, se puede apreciar que,
tanto en la manufactura aditiva como tradicional, el material se comporta de forma plastica,
al apreciarse “dimples” (sefialados en circulos rojos), que son indicadores de deformacion
plastica, al estar en un plano superior de forma que se ven de color blanco. Esto permite

aseverar, que el material de las probetas aditivas responde de forma plastica, pero que las
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delaminaciones generadas por el proceso de fabricacidén son la causa de la prematura falla

de las probetas fabricadas mediante ADAM.

P
SEI. 10kV. WD12mm $S55 Dy e —— T SEl 10KV WD12mm SS564 x1,500 10pm. | Se——
SIMET - USACH 0 Jul 04, 2022 SIMET - USACH 0y Jul 04, 2022

c)

SEl 10kV WD13mm SS55 SEl 10kVi WD43mim SS55 x1,500 10um ==
SIMET - USACH SIMET - USACH 0 Jul 04, 2022

Figura 4 - 45: a), b) Fotografias de superficie de fractura a 50X y 1500X, de la probeta tradicional
MT N°6 traccionada a una velocidad de deformacién de 10 mm/min. c), d) Fotografias de superficie
de fractura a 50X y 1500X, de la probeta aditiva MA N°6 traccionada a una velocidad de
deformacion de 10 mm/min. Con rectéangulos rojos se sefialan las delaminaciones criticas que
presenta las superficies de fractura y con circulos rojos las zonas con alta deformacion llamadas
“dimples”.

A modo de conclusion, es evidente que, en el caso de la elongacién a fractura, lo mas critico
que presentan las probetas aditivas son las delaminaciones, las cuales son la evidente
causa de falla prematura de las probetas, al momento de ser traccionadas independiente

de la velocidad de deformacién.
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CAPITULO V: CONCLUSIONES

La elongacién a rotura es la propiedad con el margen de diferencia mas grande entre las
probetas aditivas y tradicionales, la cual en promedio es de un -85,21%. Esto se debe a la
forma y distribucién de las delaminaciones generadas por el proceso de fabricacion ADAM.
Las cuales, al analizar la microestructura y superficies de fractura, queda en evidencia que

son la causa de la falla prematura, de las probetas de MA.

Al comparar los resultados obtenidos con los que Markforged informa, estos difieren en
cuanto a la densidad relativa de las probetas y la elongacion a rotura que pueden alcanzar.
Markfoged sefiala que las probetas impresas mediante el patron “solid fill” alcanzan
densidades relativas de un 96,00%, sin embargo, se obtuvo una densidad relativa inferior
de un 94,31%. Respecto a la elongacibn maxima que pueden alcanzar las probetas
fabricadas por ADAM, Markforged plantea que pueden alcanzar deformaciones de un
6,00%, siendo esto muy superior a la maxima deformacién alcanzada, la cual fue de un

2,63% obtenida al traccionar a la minima velocidad de deformacion de 0,1 mm/min.

El limite elastico y esfuerzo maximo de las probetas fabricadas mediante ADAM respecto a
las probetas tradicionales son en promedio, inferiores en un -3,98% respecto al limite
elastico y -4,53% respecto al esfuerzo maximo. Esto es coherente, ya que las probetas de
manufactura aditiva presentan un area transversal real menor al area transversal exterior
de la misma, lo que implica que éstas soporten una menor carga al ser traccionadas, que

traduciéndose en un limite elastico y un esfuerzo maximo inferiores.

La velocidad de deformacion afecta en gran medida la elongacion maxima que pueden
alcanzar las probetas elaboradas mediante manufactura aditiva, esto se debe a que, al ser
traccionadas con una menor velocidad, aumenta el tiempo para el movimiento de
dislocaciones. Esto que permite al material responder de mejor forma y lograr una mayor

deformacion.

El método de manufactura aditiva ADAM de la compafia Markforged, es un método
amigable al usuario. No es necesario tener un gran conocimiento sobre esta tecnologia para
poder fabricar piezas, ya que la interfaz de la plataforma “Eiger” es intuitiva, ademas de
calcular y proveer pardmetros de fabricacion optimos para la pieza. Por otro lado, es un
método que no permite la libre manipulacién de pardmetros de fabricacion, ya que calcula

automaticamente dichos pardmetros, sin posibilidad de ser modificados. Esto hace parecer
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a este proceso de fabricacibn como una caja negra, en el cual se ingresa el disefio 3D de

la pieza, parametros y se obtiene la pieza al final del proceso.

Finalmente, se lograron evaluar y comparar las propiedades mecanicas de las probetas de
acero inoxidable 17-4PH fabricadas mediante ADAM y de forma tradicional. Las
propiedades mecénicas de las probetas aditivas como el limite elastico, esfuerzo maximo y
dureza son levemente inferiores respecto a las probetas tradicionales, a diferencia de la
ductilidad, la cual es muy inferior a las de las probetas tradicionales, siendo éste el factor

mas relevante.
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ANEXOS A: Marco Tebrico.
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Anexo A I: Se muestra como los distintos tipos de tratamientos térmicos de envejecimiento artificial,

tratamientos de solucion y aluminio puro en su estado puro, afectan las propiedades mecénicas en

aleaciones de Al-Cu. Diagrama de esfuerzo cortante versus elongacion cortante de aleaciones de
Al-Cu con distintos tratamientos de envejecimiento [9].
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Anexo A lI: (a) Mapa atdmico de elementos aleantes presentes en una muestra de acero inoxidable
17-4PH envejecida a 480°C por dos horas; (b) Rebanada de 5nm del mapa atomico para evaluar la
co-segregacion de Cu, Niy Mn; (c) Rebanada de 6 nm del mapa atémico para observar la
segregacion de CrN (rosado), Nb (negro) y Cobre (naranjo) [15].

Atomic Percenl Copper

40 50 [1] 0 80 0 100
et e | Rad Trrrrr— T
L
©
L]
o L
b
2
-
1094°C A g
g 259 1084.87°C
o (Cu)
E
LT
=
850°C
u.a]
180°C
T, L
700
600 T T T T T T T T T
0 10 20 30 40 50 &0 70 80 ] 100
Fe Weight Percent Copper Cu

Anexo A lll: Se muestra la casi nula solubilidad del cobre en ferrita a a temperatura ambiente.
Diagrama de fases Fe-Cu [22].
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Anexo A IV: Se muestra la cantidad de martensita (roja) y austenita (amarrilla) previo a la traccion
de las probetas de acero inoxidable 17-4PH fabricadas mediante SLM. Andlisis EBSD del acero
inoxidable 17-4PH previo a traccionar, (a) (b) corresponden a los mapas de fases y la distribucion
de angulos respectivamente de las probetas A. Por otro lado, (c) y (d) corresponden a los mapas
de fases y la distribucién de angulos respectivamente de las probetas B. Las imagenes (b) y (d)
muestran en amarillo la fase austenita y en rojo la fase martensita [16].

Anexo A V: Se muestra el aumento en la cantidad de martensita (roja) y disminucién de la
austenita (amarrilla), posterior a la traccién de las probetas de acero inoxidable 17-4PH fabricadas
mediante SLM. Andlisis EBSD en la superficie de fractura de las probetas de acero inoxidable 17-

4PH, (a) (c) corresponden a los mapas de fases y la distribucion de angulos respectivamente de las
probetas A traccionadas a 10 [s™]. Por otro lado, (b) y (d) corresponden a los mapas de fases y la
distribucion de angulos respectivamente de las probetas A traccionadas a 0.01 [s1]. Las imagenes
(b) y (d) muestran en amarillo la fase austenita y en rojo la fase martensita [16].
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ANEXOS B: Resultados y discusion.

Chemical formula mass% Atom% Sigma Net K ratio Line
o] 20.03 42.36 0.04 227174 0.3216159 K
Al 11.76 14.75 0.06 141485 0.203095 K
Cr 28.25 18.39 0.22 44725 0.5940738 K
Mn 28.31 17.44 0.28 30296 0.5764815 K
Fe* 11.57 7.01 0.23 8453 0.23665 K
Ni* 0.07 0.04 0.13 176 0.0004758 L
Cu* 0.01 0.01 0.03 119 0.0002247 L
Total 100 100

Anexo B I: Composicion quimica de puntual 1, que corresponde a una particula dentro de una
cavidad. En este caso, la particula dada la composicion quimica corresponde una inclusion de
oxido de cromo u oxido de manganeso

Chemical formula mass% Atom% Sigma Net K ratio Line
0 8.91 23.46 0.03 104787 0.1483501 K
Al 2.89 4.51 0.04 36791 0.0528113 K
S 5.42 7.12 0.04 58493 0.115667 K
Cr 36.78 29.8 0.23 63220 0.8397402 K
Mn* 37.05 28.41 0.29 43293 0.8237846 K
Fe* 8.09 6.1 0.21 64438 0.1805141 K
Ni* 0.58 0.41 0.12 1538 0.0041657 L
Cu* 0.28 0.19 0.03 2872 0.0054252 L
Total 100 100

Anexo B II: Composicion quimica de puntual 2, que corresponde a una particula dentro de una
cavidad. La particula dada la composicién quimica corresponde una inclusién de 6xido de cromo y

oxido de manganeso.

Chemical formula mass% Atom% Sigma Net K ratio Line
Cr 16.12 17.18 0.13 42901 0.5698503 K
Fe 78.17 77.53 0.32 91061 2.5492952 K
Ni* 443 4.18 0.16 15131 0.0409794 L
Cu* 1.28 1.11 0.04 16193 0.0305876 L
Total 100 100

Anexo B IIl: Composicion quimica de puntual 3, que corresponde a material base. La cual coincide
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Anexo B IV: Morfologia de superficie de fractura de probetas tradicionales a 1500X, obtenidas
mediante SEM. Mediante circulos rojos se sefiala la presencia de dimples.
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SIMET - USACH 0 Jul 04, 2022

Anexo B V: Andlisis quimico puntual mediante SEM a probeta de traccion fabricada mediante
ADAM de acero inoxidable 17-4PH traccionada a 2.5 mm/min. Se aprecian tres mediciones en
celeste en el cual se analizé la composicién quimica de forma aproximada.

92



001
14.0 5
. 120 Qr
3¢}
+
g 100
% 8.0 'F
e Cu
g 6.0 eMNINi i
(3 4.0 | ‘ir\“ ekesc
20 L H ! ! |
00| (il |
0.00 0.50 1.00 1.50 2.00 250 3.00 3.50 4.00 4.50 5.00
keV/
Chemical formula mass% Atom% Sigma Net K ratio Line
0 11.91 30.97 0.03 170729 0.2417064 K
Si* 1.61 2.38 0.03 23463 0.0386033 K
Cr 42.38 33.91 0.22 87064 1.1564541 K
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Total 100 100

Anexo B VI: Composicion quimica de puntual 1, que corresponde a una particula dentro de una
cavidad. La particula dada la composicién quimica corresponde una inclusion de 6xido de cromo.
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0.00 0.50 1.00 1.50 2.00 250 3.00 3.50 400 4 50 500
keW
Chemical formula mass% Atom% Sigma Net K ratio Line
0 28.21 51.05 0.05 299643 0.424213 K
Si 21.36 22.01 0.09 268796 0.4422463 K
Cr* 225 12.53 0.2 36617 0.4863723 K
Fe* 25.87 13.41 0.26 19236 0.5385352 K
Ni* 1.64 0.81 0.15 4646 0.0125835 L
Cu* 0.42 0.19 0.04 4457 0.0084194 L
Total 100 100

Anexo B VII: Composicion quimica de puntual 3, que corresponde a una particula dentro de una
cavidad. La particula dada la composicion quimica corresponde una inclusion de 6xido de cromo.
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004

10.0 Fe
o
£
i
X,
£
3
6 FeKesc
2.50 3.00 3.50 4.00 4.50 5.00
eV
Chermical formula mass% Atom% Sigma Net K ratio Line
Cr 16.76 17.85 0.14 43710 0.5805974 K
Fe 77.71 77.04 0.32 88780 2.4854367 K
Ni ™ 4.16 3.93 0.17 13952 0.0377874 L
Cu™ 1.36 1.19 0.04 16978 0.0320704 L
Total 100 100

Anexo B VIII: Composicion quimica de puntual 4, que corresponde a material base. La cual
coincide aproximadamente con la de un acero inoxidable 17-4PH.

{ T & \ \ \
&E& gnkaWD ﬁd ‘} 5( \»10 | — L sEl 10kV WD11mm S$ 150048 10 =
Mm x; py;( “ » ( 7 mm 55( L L ! 10pm

SIMET. LISACH " SIMET.-USACH

MA°5 10 mm/min s - MA°X* 2.4 mm/min s
’ ’ ‘ - ’

’/\ —

o

-

SEl 10kV WD12mm SS56 f x1,500 10pm SEl| 10kV. WD12mm SS55 x1,500 10T, Se—
SIMET - USACH Jul04, 2022 SIMET - USACH . 0 Jul 04, 2022

Anexo B IX: Morfologia de superficie de fractura de probetas fabricadas mediane ADAM a 1500X,
obtenidas mediante SEM. Mediante circulos rojos se sefiala la presencia de dimples
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Parametros de medicion

Recorrido en angulos 20°-120°
Step 0,03°
Tiempo por paso 1 segundo
Tiempo total 80 minutos

Longitud de onda

0,1540562 nm | Tubo de cobre

Anexo B X: Parametros de ensayo DRX.

Fase Estructura cristalina | Parametro de red "a" [A]
Austenita FCC 3,56
Ferrita BCC 2,87

Anexo B XI: Parametros de rad utilizados en el calculo de angulos de difraccion.

2xdp xsen(f) =nxA

Anexo B XIllI: Ecuacién de Bragg utilizada para calcular el angulo de difraccién.

Wl h2skodn | 3 DhKI | Sen(thetha) Theta 2Th:atha AnguIO('iifraccic')n Est_ruct_ura
[rad] [°] experimental cristalina
1/1(0 2 0,287 0,203 0,380 0,390 44,653 44,57 BCC
2|0|0 4 0,287 0,143 0,537 0,567 64,992 64,85 BCC
2|1|1 6 0,287 0,117 0,658 0,718 82,292 80,205 BCC
2|12|0 8 0,287 0,101 0,760 0,863 98,888 100 BCC
3|1|0 10 0,287 | 0,091 0,849 1,015 116,304 115,7 BCC
212(2 12 0,287 0,083 0,931 1,196 137,035 BCC
1]1(1 3 0,356 | 0,205 0,375 0,384 44,028 FCC
2|0|0 4 0,356 (0,178 0,433 0,448 51,293 49,085 FCC
2121|0 8 0,356 0,126 0,612 0,659 75,483 FCC
3|11|1 11 0,356 0,107 0,718 0,801 91,738 FCC
212(2 12 0,356 0,103 0,750 0,848 97,122 FCC
410]0 16 0,356 | 0,089 0,866 1,046 119,911 FCC

Anexo B XIII: Tabla de calculo de &ngulo de difraccion para distintos planos cristalograficos BCC y
FCC. En amarillo se muestran los angulos que coinciden con los angulos de los peaks obtenidos
experimentalmente.
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Velocidad de
deformacion

Tipo de probeta

Limite elastico

In(velocidad de

In(Limite elastico

[mm/min] promedio [MPa] deformacion [s-1]) [MPa])
0,1 Rectangular MA 1125,16 -10,30895266 7,025678749
2,5 Rectangular MA 1169,92 -7,090076836 7,064691932
10 Rectangular MA 1212,70 -5,703782475 7,10060497

Anexo B XIV: Tabla de célculos de indice de sensibilidad a la velocidad de deformacion de

n =

Derivate of Stress / Derivate of Strain

N

i=1

probetas MA.

N \ / N \
Nz (log g,log 6 ;) — ( Elog a,)(zmg 0,)
\ i=1 / j=1 /

N / N \ 2
N 2 (loge, )* — ( 2 log c,)
=1 \ =1 /

Anexo B XV: Ecuacion utilizada para el calculo del indice de endurecimiento por deformacion
mediante norma ASTM E646, donde n es el indicie de endurecimiento por deformacion, N es la
cantidad de puntos tomados entre el limite elastico y el UTS, ¢ies la deformacién ingenieril en el
punto i y oies el esfuerzo ingenieril en el punto i [21].

Ensayo N°1 MA 0,1 [mm/min] |
."\
30000 - -
e
20000 -
10000 ~ L.
iy vy
PRUAY
H‘-J._ r"’lll A
0 1 ' 1 4 1 4 I 1 4 1 !
0008 0010 0012 0014 0016 0018

True Strain [Fraction]

1
0,020

Anexo B XVI: Grafico de esfuerzo verdadero respecto a la deformacion verdadera versus
deformacion verdadera del ensayo de traccion MA N°1 realizado a 0,1 mm/min.
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Anexo B XVII: Grafico de esfuerzo verdadero respecto a la deformacion verdadera versus
deformacion verdadera del ensayo de traccion MA N°3 realizado a 2,5 mm/min.
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Anexo B XVIII: Grafico de esfuerzo verdadero respecto a la deformacion verdadera versus
deformacion verdadera del ensayo de traccion MA N°4 realizado a 2.5 mm/min.
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Derivate of Stressv / Derivate of Deformation

80000
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Anexo B XIX: Grafico de esfuerzo verdadero respecto a la deformacién verdadera versus
deformacion verdadera del ensayo de traccion MA N°5 realizado a 10 mm/min.

Derivate of Stress / Derivate of Strain
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Anexo B XX: Grafico de esfuerzo verdadero respecto a la deformacion verdadera versus
deformacion verdadera del ensayo de traccion MA N°6 realizado a 10 mm/min
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Anexo B XXI: Fotografia de cuello formado al llegar al UTS en el ensayo de traccién de probeta MT
N°3, traccionada a 2.5 mm/min.

Velocidad de deformacién | Velocidad | Tipo de | Esfuerzo fluencia | Ln(Velocidad Ln{Fluencia)

[s-1] [mm/min] | probeta | promedio [MPa] de traccion)
3,33333E-05 0,1 MT 1209,0675 -10,30895266 | 7,09760468
0,000833333 2,5 MT 1166,865 -7,090076836 | 7,062075944
0,003333333 10 MT 1280,135 -5,703782475 | 7,15472082
6,7E-03 20 MT 1308,68 -5,010635294 | 7,176770454

Anexo B XXII: Tabla de céalculos de indice de sensibilidad a la velocidad de deformacién de
probetas MT.
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Anexo B XXIII: Curva de la derivada del esfuerzo verdadero respecto a la derivada de la
deformacion verdadera versus deformacién verdadera del ensayo de traccion MT N°1 realizado a
0,1 mm/min.
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Anexo B XXIV: Curva de la derivada esfuerzo verdadero respecto a la derivada de la deformacién
verdadera versus deformacién verdadera del ensayo de traccion MT N°2 realizado a 0,1 mm/min.

100



£ 200000 S Ensayo N°3 MT 2,5[mm/min] |
o
)
ke
2
s |
>
=
(']
O 100000 |
\w'
2 h
© aiT: o)
o ! H,\.W y
© e
= 0 - e ———
@
(a]
1 4 T T T
0,006 0,012 0018

True Strain [Fraction]

Anexo B XXV: Curva de la derivada esfuerzo verdadero respecto a la derivada de la deformacion
verdadera versus deformacién verdadera del ensayo de tracciéon MT N°3 realizado a 2.5 mm/min.
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Anexo B XXVI: Curva de la derivada esfuerzo verdadero respecto a la derivada de la deformacion
verdadera versus deformacién verdadera del ensayo de traccion MT N°5 realizado a 10 mm/min.
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Anexo B XXVII: Curva de la derivada esfuerzo verdadero respecto a la derivada de la deformacion
verdadera versus deformacién verdadera del ensayo de traccién MT N°6 realizado a 10 mm/min.
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