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Resumen y Abstract IX

Resumen

Influencia del tiempo y temperatura de sinterizacion en la calidad superficial de
componentes de acero obtenidos mediante manufactura aditiva basada en

extrusion.

Los procesos de produccidon por manufactura aditiva han revolucionado la industria
manufacturera moderna gracias a que permiten obtener geometrias de alta complejidad,
permiten un mayor aprovechamiento del material, reducen costos y tiempos de fabricacion
y permiten trabajar con gran variedad de materiales; sin embargo, existen brechas
tecnoldgicas entre los diferentes proceso disponibles en el mercado, en especial entre
procesos de fabricacion basados en extrusion debido a la baja calidad superficial de los
componentes obtenidos. Por lo anterior, este proyecto busca estudiar como influyen la
temperatura y el tiempo de sinterizacion en la variaciéon dimensional y condicion de
porosidad de componentes metdlicos de acero de herramientas obtenidos por impresion
3D basada en extrusion de filamentos fundidos garantizando la calidad superficial y
confiabilidad del proceso de fabricacion. El trabajo realizado se presenta en tres capitulos
gue corresponden a las diferentes etapas del desarrollo experimental llevado a cabo en el
Laboratorio de Fundicion y Pulvimetalurgia de la Universidad Nacional de Colombia Sede
Bogoté. El primer capitulo comprende la fabricacion del filamento como materia prima para
la obtencién de los componentes de estudio, el segundo capitulo corresponde al proceso
de impresion de los componentes y su caracterizacion previa al ultimo proceso de
fabricacion en el cual se centra la presente investigacion; por ultimo, el tercer capitulo
abarca el disefio experimental y la sinterizaciébn de los componentes asi como su
caracterizacion final y los resultados de la influencia de los parametros estudiados en las

densidad, contraccion y rugosidad superficial final.

Palabras clave: Manufactura aditiva, Filamentos fundidos, Acero de herramientas,

Sinterizacion, Calidad superficial.
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componentes de acero obtenidos mediante manufactura aditiva basada en extrusion

Abstract

Influence of sintering time and temperature on the surface quality of steel
components obtained by additive manufacturing based on extrusion.

Production processes by additive manufacturing have revolutionized the modern
manufacturing industry thanks to the fact that they allow highly complex geometries to be
obtained, allow a better use of material, reduce costs and manufacturing times and allow
working with a wide variety of materials, however, there are technological gaps between
the different processes available on the market, especially between manufacturing
processes based on extrusion due to the low surface quality of the components obtained.
Therefore, this project seeks to study how temperature and sintering time influence the
dimensional variation and porosity condition of metallic components of tool steel obtained
by 3D printing based on the extrusion of fused filaments, guaranteeing the surface quality
and reliability of the process. of manufacture. The work conducted is presented in three
chapters that correspond to the various stages of the experimental development conducted
in the Foundry and Powder Metallurgy Laboratory of the National University of Colombia,
Bogota. The first chapter includes the manufacture of the filament as raw material to obtain
the study components, the second chapter corresponds to the printing process of the
components and their characterization prior to the last manufacturing process on which the
present investigation is focused; Finally, the third chapter covers the experimental design
and sintering of the components as well as their final characterization and the results of the

influence of the parameters studied on the density, contraction and final surface roughness.

Keywords: Additive manufacturing, Fused filaments, Tool steel, Sintering, Surface quality.
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Objetivos

Objetivo general:

Determinar la influencia del proceso de sinterizado en la calidad superficial y geométrica
de componentes metdlicos de acero de herramientas H13 fabricados por manufactura
aditiva basada en extrusion FFF en funcién del control de la temperatura y tiempos del

proceso.

Objetivos especificos:

1. Identificar la variacion en densidad y porosidad de muestras de impresion 3D por
extrusion en acero de herramientas H13 obtenidas bajo diferentes condiciones de
temperatura y tiempo de sinterizado con rangos entre 1350°C a 1450°C y 60 a 120
minutos respectivamente, mediante técnicas de reconstruccion topografica.

2. Evaluar el efecto de la temperatura y tiempo de sinterizacién en la precision
dimensional de muestras de impresion 3D por extrusién en acero de herramientas
H13 usando metrologia dimensional.

3. Caracterizar superficial y microestructuralmente las muestras de impresiéon 3D por
extrusion en acero de herramientas H13 después del proceso de sinterizado
mediante la construccién de perfiles de rugosidad por microscopia electrénica de

barrido y microscopia optica.






Introduccidén

Dentro de los procesos de produccién que han revolucionado la industria manufacturera
moderna del metal se encuentra la manufactura aditiva (AM), también conocida como
impresion 3D, la cual hace uso de tecnologias de disefio asistido por computador para
crear solidos tridimensionales mediante la union de capa tras capa de material con la
composicion y forma requerida. En comparacion a los métodos tradicionales de fabricaciéon
sustractiva en que se remueve material mediante diferentes herramientas para conseguir
la geometria deseada, en la manufactura aditiva hay un mayor aprovechamiento del
material, no requiere extensa mano de obra y es posible obtener geometrias de alta
complejidad reduciendo tiempos de fabricacién. Ademas de la posibilidad de crear
estructuras complejas, ligeras, estables y funcionales, el costo de produccién usando
tecnologias aditivas es casi independiente de la cantidad de piezas ya que no hay costos
de herramientas asociados con el proceso, lo que la hace ideal para la fabricacion de
piezas Unicas en bajos volimenes de produccion como en aplicaciones médicas y
dentales; otros campos de aplicacién significativa de la AM se encuentran en el sector

automotriz, aeroespacial, marino, energético y de gas y petroleo.

Dentro de la manufactura aditiva de metales, encontramos distintas tecnologias como SLM
(Selective Laser Melting), PBF (Powder Bed Fusion) o DED (Direct Energy Deposition), las
cuales son de las tecnologias mas ampliamente usadas a nivel industrial, sin embargo, los
costos de adquisicion y operacién de dichas tecnologias en Colombia hacen que su
implementacion no sea muy amplia. Asi mismo, debido a la compleja tecnologia que se
necesita en procesos basados en fusion metalica, donde gran cantidad de pardmetros
intervienen en el proceso y afectan la calidad superficial y las propiedades mecéanicas de
los componentes, se prefieren procesos basados en sinterizacién en aplicaciones de
fabricacion de piezas metdlicas pequefias de precision o con altos requerimientos de

superficie.
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Los procesos basados en extrusion hacen parte de las tecnologias basadas en
sinterizacion, las cuales son una evolucion de los procesos de manufactura aditiva
originalmente desarrollados para piezas poliméricas como la técnica FDM (Fused
Deposition Modeling), combinados con algunos pasos del proceso MIM (Metal Injection
Modeling), lo que ha dado como consecuencia la expansion de procesos tipo SDS (Shape-
Debinding-Sintering) que siguen la linea de conformado, despolimerizado y sinterizacion;
sentando las bases de lo que hoy dia se considera el procesamiento mediante impresion
3D.

Las ventajas de las técnicas basadas en extrusion, como la FFF (Fused Filament
Fabrication), son que hace uso de equipo de bajo costo, maneja gran variedad de
materiales, tiene facilidad de uso, se permite en espacios de construccion pequefos y
grandes, y tiene posibilidad de piezas de multi-materiales. Sin embargo, también presenta
importantes desventajas como superficies rugosas limitadas por el radio de boquilla, baja
precision y velocidad, anisotropia de las propiedades, y necesidad de uso de estructuras
de soporte. En general, las tecnologias de AM basadas en sinterizacion, incluido el proceso
FFF, cuentan con cientos de pardmetros que necesitan ser controlados, desde la obtencion
de los polvos metdlicos, la preparacion de la mezcla de termoplasticos y elaboracion de
los filamentos, pasando por el proceso de impresion en donde ademas de los parametros
intrinsecos del proceso interviene la calidad de las herramientas y capacidad tecnolégica,

hasta los procesos de remocién del aglutinante y sinterizado.

En la Universidad Nacional de Colombia, especificamente en el Laboratorio de Fundicién
y Pulvimetalurgia, se ha venido investigando desde el afio 2015 el procesamiento de polvos
metalicos y ceramicos, se ha desarrollado la base fundamental en pulvimetalurgia para el
procesamiento de polvos por manufactura aditiva permitiendo la obtencién de materias
primas apropiadas para la produccion de filamentos propios con propiedades mecanicas
prometedoras para impresion mediante FDM en un equipo béasico de laboratorio. Una vez
desarrollados los filamentos, se han estudiado mas a fondo los procesos de impresion y
despolimerizado dentro del proceso SDS para una tecnologia completa FDM-SDS. Se
plante6 la implementacién de una planta piloto que garantice la homogeneidad de los
filamentos y su microestructura escalando el proceso a otros materiales y abriendo las
posibilidades a nivel académico y comercial dentro del pais. En cuanto al proceso de

sinterizacion se han realizado pruebas en fase sélida y fase liquida de los materiales
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impresos evidenciando que un control en los parametros criticos de tiempo y temperatura
son cruciales para la obtencion de componentes con porosidad controlada y propiedades

mecanicas deseadas.

Asi como en cada fase de la investigacion realizada hasta el momento hay un abanico de
posibilidades de estudio de los distintos parametros de fabricacién, aun se requieren
procesos de validacién de la etapa de sinterizado para probar condiciones operativas
especificas como la capacidad de soporte para geometrias a distintos niveles angulares, y
estudiar la influencia de los parametros de sinterizacion en la variacién dimensional de las
piezas, su densificacidn, rugosidad superficial y comportamiento mecéanico. De esta
manera contribuir al desarrollo tecnolégico para la fabricacion de herramientas metalicas
mediante técnicas de manufactura aditiva basada en extrusion para aplicaciones de alta

temperatura y desgaste usadas por la industria de autopartes colombiana.

Por lo anterior, este proyecto busca obtener componentes metdlicos de acero de
herramientas mediante FFF garantizando la calidad superficial y confiabilidad del proceso
de fabricacion identificando como las variables de tiempo y temperatura se sinterizacion
influencian la variacion dimensional, asi como la porosidad. Lo anterior fue posible
mediante el estudio del proceso de sinterizacion bajo un disefio experimental para evaluar
el efecto de las variables tiempo y temperatura de sinterizacion en la densidad, contraccién
y rugosidad superficial de componentes de acero de herramientas H13 obtenidos por FFF.
Se realiz6 todo el proceso de fabricacion partiendo de los polvos metalicos e incluyendo la
preparacion de la mezcla de polimeros, pelletizado, extrusion del filamento, impresion de
probetas, despolimerizado y sinterizacion. Se tomaron mediciones a las probetas impresas
y sinterizadas para evidenciar los cambios entre ambas fases del proceso, e identificando
en cada etapa las variables que afectan la calidad de los componentes. Se identificaron
las combinaciones de tiempo y temperatura recomendadas para obtener ciertos
estandares de calidad superficial, aportando al conocimiento dentro de la manufactura

aditiva de materiales metélicos y el control de calidad de procesos de fabricacion.






1.Fabricacion de filamento

En este capitulo de aborda el proceso de fabricacién del filamento necesario para producir
los componentes de estudio en acero a bajo costo, identificando la relacién entre las
propiedades de rigidez y flexibilidad evaluadas mediante ensayos cualitativos indirectos,
asi como la identificacion del porcentaje de carga polimérica que permita una mejor fluidez
a través de la boquilla de impresién y un mayor factor de empaquetamiento para reducir la
rugosidad superficial de los componentes y aumentar su densidad a través de los procesos
posteriores.

La manufactura aditiva de metales (AM por sus siglas en inglés), también conocida como
impresion 3D metélica, hace uso de tecnologias de disefio asistido por computador (CAD)
para crear solidos tridimensionales mediante la union de capa tras capa de material con la
composicion y forma requerida [1]. En comparacién a los métodos tradicionales de
fabricacion sustractiva en que se remueve material mediante diferentes herramientas para
conseguir la geometria deseada, en la manufactura aditiva hay un mayor aprovechamiento
del material, no requiere extensa mano de obra y es posible obtener geometrias de alta

complejidad reduciendo tiempos de fabricacion [2].

Los métodos de fabricacion por AM permiten trabajar con gran variedad de materiales
incluyendo metales, ceramicos, intermetalicos, compuestos y aleaciones; por ello pueden
ser clasificados en base al tipo de materia prima utilizada. Los polvos metélicos y los
alambres son las materias primas mas comunmente usadas en las tecnologias AM [2]. El
uso de estos polvos metélicos en el mercado global va en aumento y cerca del 95% de su
uso se da en la industria manufacturera y en especial en la AM [3], por lo que hay una gran
oportunidad de crecimiento desde el punto de vista tecnolégico para estos procesos y su

aplicacion en industrias automotriz y aeroespacial; garantizando el abastecimiento de las
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materias primas y exigiendo un mayor esfuerzo en el desarrollo y optimizacién de procesos

de produccion.

La tecnologia basada en extrusibn mas comunmente usada es la Fabricacion de
Filamentos Fundidos (FFF). En ella un filamento continuo hecho de material termopléstico
y polvos metélicos se extruye a través de una boquilla y se deposita en una plataforma de
construccion una capa a la vez donde se solidifica, posteriormente se elimina el sistema
ligante por solventes y/o procesos térmicos finalizando con el sinterizado y post-
procesamientos para mejorar la calidad superficial [1], [4].

Los filamentos utilizados deben contar con suficiente resistencia mecanica para mantener
su forma una vez forzado a través del sistema motriz de las maquinas extrusoras FFF,
evitando que se rompa y con una pérdida minima debido al pandeo y compresion del
filamento [4]. Ademas, deben ser flexibles para ser enrollados con facilidad y tener la
viscosidad adecuada para ser procesados por la maquina teniendo en cuenta que la
boquilla extrusora debe poder transportar el material de manera confiable a pesar de la
alta conductividad térmica de la parte metdlica del filamento a la temperatura de extrusion

para asegurar una buena calidad en los resultados [1], [5].

A continuacion, se presenta la ruta de fabricacion del filamento desarrollada en el
Laboratorio de Fundicion y Pulvimetalurgia de la Universidad Nacional de Colombia Sede
Bogota, se muestran las diferentes etapas que comprenden el proceso de mezclado,
pelletizado, extrusion y pruebas de impresion, identificando que desde las primeras etapas
del proceso aditivo, es crucial el control de las variables y el buen manejo de la materia

prima para mantener la calidad futura de los componentes finales.

1.1 Manufactura aditiva de metales

Los procesos de manufactura aditiva pueden clasificarse segun el tipo de energia utilizada
en: procesos basados en fusion y basados en sinterizacion. Los procesos basados en
fusion se clasifican bajo el término Fusién en lecho de polvos o PBF por sus siglas en
inglés y hacen uso de fuentes de energia como el laser y haz de electrones [1]. Los

procesos basados en sinterizacion incluyen Extrusion de material, Inyeccion de
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aglutinante, y Fotopolimerizacion en tina (MEX, BJT y VPP respectivamente por sus siglas
en inglés).

En la Figura 1-1 se puede observar un esquema de las diferentes tecnologias de
fabricacion aditiva para materiales metalicos basadas en la forma de la materia prima y los
procesos de fabricacion, dentro de las cuales, son de especial interés para este trabajo

aguellas que hacen uso de polvos como materia prima.
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Figura 1-1. Diferentes tecnologias de fabricacion aditiva para materiales metélicos
basadas en la forma de la materia prima y los procesos de fabricacion: (a) PBF; (b) DED;
(c) deposicion por cable; (d) consolidacion ultrasonica; y (e) forma libre de friccion. [2]

|

A continuacién, se encuentran resumidas algunas de las tecnologias mas comunes de
manufactura aditiva segun la categoria general de procesos a la que pertenecen, se da
una breve descripcion y se incluyen los materiales comidnmente utilizados, asi como sus
principales ventajas y debilidades. Debido a la compleja tecnologia que se necesita en
procesos basados en fusion metélica, donde gran cantidad de parametros intervienen en
el proceso y afectan la calidad superficial y las propiedades mecanicas de los
componentes, se prefieren procesos basados en sinterizacion en casos de piezas

metdlicas pequefias de precision o con altos requerimientos de superficie.
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1.1.1 Fusién en lecho de polvos PBF

Dentro de la categoria de fusion en lecho de polvos, se encuentran tecnologias como:
sinterizacion selectiva por laser (SLS), sinterizacion directa de metales por laser (SLM),
fusion por haz de electrones (EBM) y sinterizacion por calor selectiva (SHS). Son procesos
en los cuales la energia térmica de un haz laser o haz de electrones fusiona selectivamente
y de manera controlada regiones de un lecho de polvos capa a capa [4]. Los materiales
tipicos de estas tecnologias son plasticos, polvos metalicos, cerdmicos y arena; en la

Figura 1-2 se muestra un esquema del proceso SLS.
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Figura 1-2: Esquema del proceso de sinterizacion selectiva por laser SLS. [6]

Las ventajas de las tecnologias PBF son que permiten un alto nivel de complejidad de las
piezas, el polvo actia como material de soporte por lo que no se necesitan estructuras
adicionales y manejan un amplio rango de materiales disponibles. Por otro lado, las
desventajas incluyen equipos costosos, requieren polvos especiales en su mayoria
costosos y/o dafiinos, los polvos se pueden oxidar o envejecer rapido provocando pérdidas

de material y las piezas producidas requieren post-procesamiento.
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1.1.2 Deposicién directa de energia DED

La deposicion directa de energia es una categoria de la AM que comprende tecnologias
como la deposicion metélica por laser, modelado de redes disefiado por laser (LENS) y
deposicion directa de metales (DMD) [4]. Son procesos en los cuales se utiliza energia
térmica focalizada para fusionar materiales fundiéndolos a medida que son depositados,
es decir, el polvo se deposita de manera controlada mediante una boquilla que a su vez es
fundido de manera inmediata generando la geometria tridimensional deseada. Los
materiales tipicamente utilizados son alambres metalicos, polvos metalicos y cerdmicos.

La Figura 1-3 muestra un esquema de un proceso tipico DED de polvo laser.
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Figura 1-3: Esquema de un proceso tipico de deposicion de energia directa DED de polvo

laser. [7]

Las tecnologias DED no estan limitadas por la direccion del eje, es decir, permiten
diferentes configuraciones para la deposicion lo que representa una ventaja para la
fabricacién de distintos componentes, también son efectivas para agregar funciones o
reparaciones, permiten la posibilidad de piezas de multi-materiales y manejan altas
velocidades de deposicion. En cuanto a sus desventajas, los polvos pueden ser dafinos
para la salud, los acabados dependen del material que se trabaje, los materiales

disponibles son limitados y requieren post-procesamientos
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1.1.3 Extrusion de material MEX

La fabricacién de filamentos fundidos (FFF) y el modelado por deposicion fundida (FDM)
son tecnologias que hacen parte de los procesos basados en extrusion, hacen uso de
pellets o filamentos de polimeros termoplasticos, compuestos, y/o polimeros de alto
llenado con metales o ceramicos, asi como tintas de alto llenado con polvos cerdmicos o
metalicos como principales materiales [4]. Son procesos en los cuales el material es
extruido selectivamente a través de una boquilla u orificio y depositado capa por capa sobre
una base de construccion horizontal generando la forma deseada. La Figura 1-4 muestra

el esquema general de un proceso de extrusion de material.
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Figura 1-4: Esquema general de un proceso de extrusion de material. [1]

Las ventajas de los procesos MEX incluyen el uso de equipo de bajo costo, trabajan con
gran variedad de materiales, son tecnologias faciles de usar, permiten espacios de
construccion tanto pequefios como grandes limitados a la capacidad de los equipos y la
posibilidad de produccion de piezas multi-materiales. Sus principales desventajas son las
superficies rugosas limitadas por el radio de boquilla de extrusiéon, baja precision y
velocidad de fabricacion, anisotropia de las propiedades y el uso de estructuras de soporte

segun la geometria.
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En el proceso FDM el material de construccion se suministra en forma de filamento, el cual
tiene una base polimérica, siendo el PLA (Acido Poli-Lactico) y el ABS (Acrilonitrilo
Butadieno Estireno) los mas usados; estos filamentos son empujados por engranajes o
rodillos hacia una unidad de calentamiento que los funde y los deposita de forma controla
por una boquilla hacia una base que tiene la capacidad de moverse en el plano X-Y. El
proceso FDM fue concebido inicialmente para materiales poliméricos, sin embargo, en la
actualidad se desarrollan flamentos de materiales compuestos polimero-metal y polimero-

ceramico [8].

Los filamentos utilizados deben contar con suficiente resistencia mecanica para mantener
su forma una vez forzado a través del sistema motriz de las maquinas extrusoras FFF,
evitando que se rompa y con una pérdida minima debido al pandeo y compresién del
filamento [4]. Ademas, deben ser flexibles para ser enrollados con facilidad y tener la
viscosidad adecuada para ser procesados por la maquina teniendo en cuenta que la
boquilla extrusora debe poder transportar el material de manera confiable a pesar de la
alta conductividad térmica de la parte metalica del filamento a la temperatura de extrusion
para asegurar una buena calidad en los resultados [1], [5].

Debido a esta interaccion del material de los filamentos a la temperatura del proceso y a
otros parametros como el porcentaje de polvos metdlicos en la mezcla, es indispensable
lograr un material homogéneo, seleccionar adecuadamente los termoplasticos a utilizar en
la mezcla y controlar las variables del proceso como velocidad de extrusion, temperatura
de la boquilla y temperatura de la plataforma de construcciébn para conseguir las
caracteristicas de calidad adecuadas y reducir posibles defectos en las piezas como

delaminaciones, rugosidad, porosidad e inexactitud dimensional por contracciones.

1.2 Materias primas

1.2.1 Polvos

Los polvos utilizados para el desarrollo del presente proyecto fueron polvos metélicos de
acero AISI H13, el cual es un acero de herramientas para trabajo en caliente con buena
resistencia al ablandamiento por calentamiento debido a su medio contenido de cromo y

la adicion de elementos formadores de carburos tales como molibdeno, tungsteno y



12 Influencia del tiempo y temperatura de sinterizacion en la calidad superficial de
componentes de acero obtenidos mediante manufactura aditiva basada en
extrusion

vanadio [9]. El acero AISI H13 es uno de los aceros méas populares y versétiles para trabajo
en caliente ya que provee un buen balance de tenacidad, alta resistencia a alta temperatura
y resistencia al calor en adicion a una moderada resistencia al desgaste, por lo que es
ampliamente usado en componentes de herramientas tales como moldes y punzones o en

aplicaciones de trabajo a temperaturas aproximadas de 538°C a 594 °C.

Los polvos de partida de acero AISI H13 fueron fabricados por la empresa CHENGDU
HUARUI INDUSTRIAL CO., LTD. Poseen una distribucion de tamafios de particulas de
D10=16,58 uym, D50=29,73 ym y D=90=53,26 pm, y fueron obtenidos por atomizacién con

gas nitrégeno. En la Tabla 1-1 se muestra la respectiva composicién quimica del acero.

Tabla 1-1: Datos de composicion quimica del acero AlISI H13 reportados por el fabricante.

Elemento Sl’r,nb.olo Porcentaje
atémico en peso
Silicio Si 0,96%
Cromo Cr 5,28%
Vanadio V 1,07%
Oxigeno O 0,035%
Fosforo P 0,01%
Manganeso Mn 0,39%
Molibdeno Mo 1,29%
Carbono C 0,368%
Azufre S 0,004%
Hierro Fe Balance

Se realiz6 la caracterizacion morfol6gica de los polvos mediante microscopia electrénica
de barrido SEM (Scanning Electron Microscopy) en un equipo Phenom XL para poder
identificar la forma y distribuciéon de los polvos, en la Figura 1-5 se evidencia a 500X la
distribucion de particulas corroborandose la informacion suministrada por el fabricante. Se
tomaron también iméagenes a 5000X de aumento y se identificaron los detalles
morfolégicos del polvo que se pueden observar en la Figura 1-5, se detallan particulas

llamadas satélites que se producen por colisiones o impacto entre particulas finas de polvo
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solidificado o semi-solidificado con particulas mas gruesas fundidas o semi-fundidas
durante las etapas de solidificacion [10]. La presencia de satélites es beneficiosa para
procesos de manufactura aditiva, dado que estos ayudan a que las particulas puedan
sostenerse con facilidad una con otra cuando estan dispersas, esto debido a que generan

entre las mismas un efecto cufa.
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Figura 1-5: Acero H13, a) Imagenes SEM de la morfologia del polvo H13 500X, b) Detalle
morfoldgico de un satélite presente en una particula de polvo 5000X. [Autor]

1.2.2 Polimeros

Se utiliz6 una mezcla de polimeros granulados incluyendo TPE (Termo Plastico
Elastbmero) y PP (Polipropileno) como principales materiales aglutinantes para dar
flexibilidad y dureza al filamento. Estas caracteristicas van a influir en el proceso de
extrusion junto con las temperaturas de degradacion de los polimeros para ajustar las
temperaturas de extrusion y demas variables de impresién, asi como en la obtencién de

un filamento suficientemente rigido pero maleable para ser extruido.

La seleccion de los polimeros es un paso critico pues deben dejar la menor cantidad de
oxigeno y residuos de carbono después del proceso de despolimerizacion o
desaglomerado. Las caracteristicas mas importantes para su seleccion son: buena

adhesion a las particulas metalicas, bajas temperaturas de fusién para ser extruidos,
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estabilidad dimensional durante el despolimerizado, no ser guimicamente reactivos con el
metal de trabajo y proporcionar la resistencia en verde suficiente para la manipulacion de
los componentes fabricados [11].

Debido a que ningln material polimérico puede satisfacer todos los criterios anteriores, se
suele trabajar con mezclas de diferentes componentes como sistema aglutinante. Dentro
de los trabajos previos realizados en el Laboratorio de Fundicién y Pulvimetalurgia de la
Universidad Nacional y que preceden a este proyecto, se ha determinado la mezcla
polimérica que mejor cumple con los requisitos para el proceso de fabricacion de los

filamentos.

Los polimeros utilizados fueron: polipropileno mas acido polar (PP-AMH-02) que permite
una ramificacién extra en la cadena polimérica para aumentar la capacidad de adhesién
con las demas particulas [5], polipropileno de alta densidad (PP-HF) para proporcionar
mayor resistencia, polimero termoplastico elastomero para la flexibilidad (TPE) y un
pequefio porcentaje de acido estedrico (SA) que es un acido graso saturado que funciona
como emulsionante y estabilizante para la mezcla. La Tabla 1-2 muestra los porcentajes

en peso utilizados para la mezcla polimérica de partida.

Tabla 1-2: Porcentajes en peso de los polimeros de partida para la mezcla realizada.

Material de partida Porcentaje en peso (%wt.)
PP-AMH-O2 23,76%
PP-HF 15,84%
TPE 59,40%
SA 1,00%

1.3 Procesamiento de materiales compuestos

Los materiales compuestos usados para la fabricacion de filamentos se preparan
mezclando polvos metalicos y un sistema aglutinante compuesto por uno o varios
polimeros. El principal objetivo de la mezcla es obtener una capa uniforme de aglutinante

sobre la superficie de las particulas metdlicas y mezclar todos los componentes del sistema



Capitulo 1 15

aglutinante para producir una materia prima uniforme y sin segregacion de polvo o de

aglutinantes [8].

Para la obtencion de los materiales compuestos se realiza primero un calentamiento del
material aglutinante hasta llevarlo a fusién, luego se adicionan los polvos metalicos y se
mezclan provocando una disminucion de la temperatura de la materia prima debido a la
alta capacidad calorifica de los materiales poliméricos. La eleccion de la temperatura de
mezclado es fundamental para el proceso, por lo que se debe contar con la informacién
técnica de los proveedores o realizar pruebas de DSC y TGA. Mezclar a baja temperatura
puede provocar defectos de concentracién por el alto limite elastico del material polimérico,
mientras que, mezclar a una temperatura demasiado alta puede resultar en la degradacion

del aglutinante, y en una disminucién de la viscosidad [12].

Debido a la interaccion entre los materiales de los filamentos a las temperaturas del
proceso y a otros parametros como el porcentaje de polvos metélicos en la mezcla, es
indispensable lograr un material homogéneo, seleccionar adecuadamente los
termoplasticos a utilizar y controlar las variables del proceso como velocidad de extrusion,
temperatura de la boquilla y temperatura de la plataforma de construccién para conseguir
las caracteristicas de calidad adecuadas y reducir posibles defectos en las piezas como

delaminaciones, rugosidad, porosidad e inexactitud dimensional por contracciones.

1.3.1 Mezclado

Como antecedentes de investigacion en el Laboratorio de Fundicién y Pulvimetalurgia de
la Universidad Nacional de Colombia, se desarrollaron mezclas exitosas de polvos
metalicos con multicomponentes poliméricos permitiendo la obtencién de materias primas
apropiadas para la producciéon de filamentos con propiedades mecéanicas prometedoras

para impresioén mediante FDM en un equipo basico de laboratorio.

Estos desarrollos incluyeron la caracterizacién de los polimeros trabajados para la
seleccion de tiempo y temperatura de mezclado, asi como el disefio de un mezclador que
se compone de una base cilindrica calentada lateralmente mediante una resistencia
eléctrica, donde se alberga el material polimérico y el material particulado, estos son

mezclados por cizallamiento de un émbolo superior que se encuentra conectado a un
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husillo de un taladro de arbol. Una vez el material es mezclado por cizalladura, un segundo
cizallamiento del material es realizado al extraer el material por el espacio existente entre

la base y el émbolo [8].

El proceso de mezclado se realiz6 en el mezclador descrito anteriormente, a una
temperatura entre 145°C y 150°C, con un tiempo de mezclado de 20 minutos contados a
partir de la integracion completa de los materiales poliméricos con los polvos metalicos
para generar una dispersion homogénea del material polimérico sobre las particulas
metdlicas. La Figura 1-6 muestra el proceso de mezclado de materiales compuestos.

'( .'<‘A

Figura 1-6: Proceso de mezclado de materiales compuestos. a) Mezclado de polimeros,
b) Adicion de polvo y mezclado por corte, c) Extraccion de material y mezclado por corte
de extrusion. [8]

1.3.2 Pelletizado y extrusion

Una vez obtenida la mezcla, esta se extiende en capas finas sobre una superficie plana
para promover su desgasificacion durante el proceso de solidificacion. Posteriormente se
corta en trozos de aproximadamente 3mm?3 para que puedan ser transportados por el
tornillo extrusor. La Figura 1-7 muestra el proceso de pelletizado mediante corte en una

cizalladora mecéanica.

Los pellets obtenidos se llevan al equipo de extrusion, el cual consta de una tolva de
alimentacion, un tornillo extrusor y una boquilla por la cual sale el material que debe ser

enrollado de manera continua en un carrete mientras se va enfriando. La configuracién
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espacial de la extrusora y el sistema de enrollado es importante ya que la distancia entre
la boquilla y el carrete influyen en el radio de curvatura que pueda tener el filamento, asi

como en su diametro final.

Figura 1-7: Proceso de pelletizado para fabricacion del filamento, izq.) solidificacion de la

mezcla, centro) corte en cizalla, der.) pellets obtenidos. [Autor]

En la etapa de extrusion, los parametros del proceso mas influyentes en la calidad de las
piezas obtenidas son el tamafio de la boquilla, la velocidad de extrusion y la temperatura
de extrusion, ya que estos parametros influyen directamente en el diametro del flamento
obtenido. Un didmetro constante permite un llenado homogéneo al momento de imprimir y
evita atoramiento del filamento o deformaciones en las piezas por exceso de material

depositado.

Se realiz6 la extrusion del material en el equipo disponible en el laboratorio, una extrusora
experimental de marca Filastruder disefiada en principio para la obtencion de filamentos
poliméricos, en la cual es posible variar Unicamente la temperatura de extrusion, mientras
gue pardmetros como la velocidad de giro entre otros no pueden ser modificados. La
extrusora cuenta con un dado de extrusion de diametro 1,75 mm + 0,1 mm como se

observa en la Figura 1-8.
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Figura 1-8: Extrusora Filastruder del Laboratorio de Fundicién y Pulvimetalurgia. [8]

1.4 Filamento fabricado

Se calculé la cantidad de material requerida para la fabricacién de las probetas de estudio
teniendo en cuenta las pérdidas de material en las etapas de mezclado, pelletizado y
extrusion las cuales ascienden a un 20% del material inicial debido a que el proceso se
realiza en equipos de bajo costo a nivel de laboratorio y no estan alin conectados a manera

de planta de produccion continua.

Figura 1-9: Carrete de filamento fabricado. [Autor]

Se fabricaron 50 metros de filamento homogéneo (ver Figura 1-9) con un diametro de
seccion transversal de 1,78 +/- 0,04 mm. La carga metalica utilizada fue de 52% en
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volumen contra un 48% en volumen de polimeros en la mezcla. Se escogi6 esta proporcion
ya que segun literatura en el area de la manufactura aditiva de componentes metélicos o
cerdmicos se emplean proporciones de particulas metélicas entre un 50% y 60% en
volumen, lo que en peso se traduce en aproximadamente 87% a 93% [13].

Se realizaron también pequefias pruebas de fabricacion de filamento con cargas metalicas
de 48% y 56% en volumen, sin embargo, no resultaron en filamentos homogéneos ni con
las propiedades necesarias para el proceso de impresién para manufactura aditiva. La
mezcla con menor porcentaje de polvos metalicos resulté débil y con demasiada fluidez lo
gue dificulta el proceso de extrusion y resulta en componentes impresos menos densos y
con mayor porosidad. Por su parte, la mezcla con mayor porcentaje de polvos metélicos
resulté en exceso fragil y con un acabado superficial rugoso el cual deriva en defectos

posteriores en las piezas y por ende un detrimento en la calidad superficial.

El filamento obtenido con un 52% en volumen de carga metalica y 48% en volumen de
polimeros resulté lo suficientemente flexible, con buena fluidez e imprimible en el equipo

disponible en el laboratorio.

1.4.1 Prueba de doblado

Se realizé una prueba de doblado de manera cualitativa para poder identificar el radio de
doblado que soporta el filamento. Se utilizé6 un set de galgas impresas con diferentes
diametros de curvatura: 50 mm, 40 mm, 30 mm, 20 mm, 10 mm y 5 mm, como se observa

en la Figura 1-10.

El uso de este ensayo muestra la flexibilidad del filamento de manera rapida y directa. La
prueba consiste en doblar un trozo nuevo de filamento sobre cada galga de manera
secuencial iniciando por aquella de mayor radio de curvatura e identificando la
recuperacion elastica que presente, asi como los defectos y el radio de curvatura en el que

inicia la rotura del filamento.
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Figura 1-10: Set de galgas impresas para prueba de doblado de filamento. [Autor]

En la Tabla 1-3 se describen los resultados observados en la prueba de doblado y se
relacionan con la Figura 1-11 a Figura 1-13. Se encontré que el flamento fabricado tiene
una capacidad de doblado de hasta 30 mm de radio de curvatura antes de rotura, es decir,
gue el filamento es lo suficientemente flexible para ser enrollado y manipulado en los

procesos posteriores de fabricacion, asi como capaz de fluir por la boquilla de impresion.

l

Figura 1-11: izq.) comportamiento del filamento en galga de 40mm de radio de curvatura,

der.) detalle de las estrias generadas. [Autor]
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Tabla 1-3: Resultados de la prueba de doblado al filamento.

Radio de
Comportamiento observado
curvatura
El filamento presenta recuperacion elastica, no hay agrietamiento ni
>0 mm presenta ningun tipo de marca superficial.
El filamento presenta recuperacion elastica, aunque un poco mas
40 mm rigido. Aparecen algunas estrias en direccibn transversal
homogéneamente espaciadas (ver Figura 1-11).
El filamento presenta menor recuperacion perdiendo flexibilidad.
30 mm Aparecen estrias ligeramente inclinadas y una primer indentacion por
la que iniciara rotura (ver Figura 1-12)
El flamento muestra un comportamiento rigido. Presenta fractura en
20 mm el punto més alto de la curvatura sin presencia de estrias (ver Figura
1-13).
El filamento muestra un comportamiento rigido, con ruptura total en
el punto mas alto de la curvatura con generacion de estrias previas a
10 mm la ruptura, pero sin deformacién evidente en el area transversal ni
encuellamiento.
El filamento presenta fractura completa antes de lograr dar la curva
> mm completa sobre la galga.

Figura 1-12: Comportamiento del filamento en galga de 30 mm de radio de curvatura, con

detalle de la aparicién de una primer indentacion inicio de rotura. [Autor]
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Figura 1-13: Comportamiento del filamento en galga de 20 mm de radio de curvatura, con

detalle de rotura completa en el radio maximo. [Autor]

1.5 Conclusiones capitulo uno

En el desarrollo de este capitulo se llevd a cabo la fabricacion del filamento como materia
prima necesaria para la obtencién de los componentes deseados, siendo este el primer
paso en las etapas de produccion de componentes de acero basados en extrusiéon FFF
para cumplir con los objetivos propuestos del presente trabajo de investigacion, los cuales
se enfocan en la evaluacion de las variables densidad, contraccion y calidad superficial de
los productos finales. Se obtuvo un filamento imprimible y con las caracteristicas

necesarias de rigidez y flexibilidad para continuar con el proceso experimental.

Se evidencié cédmo el monitoreo y control de calidad en cada etapa del proceso FFF es
indispensable para obtener productos libres de defectos como mezclas no homogéneas,
marcas de hundimiento, vacancias por aire atrapado y cavidades sin llenado completo.
Controlar la mayor cantidad de variables posibles desde las etapas tempranas de
produccion, como lo son la temperatura de extrusion, el porcentaje de carga metalica y el
diametro del filamento, aumenta las probabilidades de obtener componentes con la mejor
calidad superficial posible y evita que haya una mayor propagacion de defectos en los

procesos siguientes.
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Se presento la ruta de obtencién y prueba de materiales compuestos para ser utilizados
en impresion 3D metélica abarcando los proceso de mezclado, pelletizado y extrusion,
identificando si el material tiene la capacidad de fluir a través de una boquilla de impresion.
Se identific6 como el tipo de polimero influencia el comportamiento del filamento y como
este comportamiento estd directamente relacionado con la factibilidad técnica de ser

impreso y con la flexibilidad del material mediante pruebas indirectas cualitativas.






2.lmpresion y caracterizacion en verde

En este capitulo se aborda el proceso de impresion de las muestras de estudio para el
desarrollo experimental del presente trabajo, asi como su caracterizacion en verde, es
decir, en su estado impreso. Esta caracterizacion se realizdé con el objetivo de llevar un
control de calidad entre cada etapa del proceso global de fabricacion, y, para poder
evidenciar luego la influencia del tiempo y temperatura de sinterizacion en la densidad,
contraccioén y rugosidad superficial de las muestras una vez sinterizadas por medio de una
comparacion entre el estado inicial (en verde) y final del proceso dando asi respuesta a los
objetivos especificos de esta investigacion

Una vez obtenido el filamento con las caracteristicas necesarias de rigidez y flexibilidad,
se continla con el proceso FDM-SDS, el cual consiste en 3 etapas: conformado,

despolimerizacion y sinterizacion, como se muestra en la Figura 2-1.

Solvent Thermal Atomic
extraction decomposition difussion

Debinding

D Powder . Backbone |:| Soluble binder

Figura 2-1: . Representacion esquematica del proceso de conformado, despolimerizacion
y sinterizado (SDS) y respectiva morfologia de las piezas para la fabricacion de

componentes metalicos, ceramicos 0 metal-ceramicos. [4]
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En la etapa de conformado se da la forma al componente usando las materias primas, en
este caso se hace a través del proceso de impresion y usando los filamentos fabricados
con anterioridad a partir de la mezcla de polvos metalicos y varios polimeros. Como se
explico en el capitulo uno, uno de los polimeros (TPE) hace las veces de aglutinante
principal y permite la produccion y la manipulacion del filamento, mientras que otro
polimero (PP) sirve como esqueleto o backbone y proporciona a la pieza resultante la
resistencia suficiente para manipularla en las siguientes etapas [1], [14]. Posteriormente
se hace la extraccion de estos polimeros mediante procesos quimicos y térmicos durante
la despolimerizacién, permitiendo que el componente aun mantenga su forma, pero
propiciando una estructura porosa esencial para la Ultima etapa [4]. En la etapa de
sinterizado las piezas se calientan hasta una temperatura cercana a la temperatura de
fusion del material presente en mayor proporciéon para densificar las particulas, aqui el
principal mecanismo de densificacion es el proceso de difusion y se tratara con mayor

profundidad en el capitulo tres de este documento.

En la etapa de impresion, los pardmetros del proceso mas influyentes en la calidad de las
piezas obtenidas son el tamafio de la boquilla, la velocidad y temperatura de impresion, el
espesor de capa y la temperatura de la cama o plataforma de construccion [1], [5]. La
temperatura de la cama, por ejemplo, influye en la adhesion entre capas del material
depositado y directamente en la adhesion de la primera capa a la cama de extrusion, la
cual esta relacionada también a la temperatura de fusion y de cristalizacion del polimero
utilizado [5], [15].

Segun Everton et al. [16], la falta de aseguramiento de la calidad en procesos de
manufactura aditiva es una barrera tecnoldgica clave que limita la aplicacion de esta
tecnologia en la industria manufacturera, especialmente en aplicaciones donde la falla de
los componentes no puede ser tolerada. Algunos desarrollos enfocados al control de los
procesos han logrado mejoras en la calidad superficial de las piezas en cuanto a rugosidad
y a propiedades mecénicas, asi como la reduccion en la variacion de discontinuidades en
las piezas [17], [18], [19]. Un ejemplo de ello es el trabajo realizado por Singh et al. [15],
donde por medio del control y optimizacion del espesor de capa de impresion, la tasa de

extrusion del material y la temperatura de extrusion, se lograron mejorias en la densidad
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en verde y la rugosidad superficial de piezas de cobre fabricadas por AM basada en

extrusion.

También se ha identificado que, generalmente, una mayor temperatura de impresion
contribuye a una mejor densificacién y acabado superficial. Sin embargo, no es un
comportamiento aplicado a todos los materiales debido a sus diferentes puntos de fusién
y temperaturas de trabajo; lo que si se concluye es que esa mejoria en el acabado
superficial esta asociado a una mejor fluidez de los polimeros durante la impresion [20].
Por otra parte, la adhesion entre la primera capa depositada y la cama de impresion es
fundamental, ya que si no hay una buena adhesion es imposible fabricar la pieza deseada
debido a corrimientos, deformaciones y/o delaminaciones en la pieza durante el proceso
de impresion [21], [22].

2.1 Proceso de impresion

El equipo de impresion utilizado corresponde a una impresora marca Creality de la linea
Ender 3 Pro, Figura 2-2, la cual es una impresora de bajo costo y cuenta con una resoluciéon
entre 0.1 mm y 0.4 mm en espesor de capa y alcanza velocidades desde 22 mm/s hasta
180 mm/s. El volumen de impresién del equipo es de 220 mm x 220 mm x 250 mm, y
cuenta con una boquilla en acero inoxidable de 0.8 mm de diametro. La temperatura
maxima que admite en boquilla es de 260°C y la temperatura maxima en la base o cama

de fabricacion es de 100°C.

Figura 2-2: . Impresora 3D FDM Ender3 Pro Creality. [Autor]
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Esta impresora fue modificada durante el desarrollo de trabajos de investigacion previos
en el Laboratorio de Fundicion y Pulvimetalurgia de la Universidad Nacional de Colombia.
Las modificaciones incluyen un cambio del sistema de impresion a impresion directa para
prevenir el dafo, rotura y atascamiento del filamento al pasar por el sistema de
alimentacion tradicional de las impresoras FDM.

El proceso de impresion se llevé a cabo sobre cinta azul mas una fina capa de adhesivo
vinilico, lo cual permite generar mejor adhesion del material compuesto a la cama de
impresion. Se imprimieron las muestras de estudio necesarias una a una hasta completar
el lote de fabricacién bajo las mismas condiciones, garantizando la homogeneidad de las
muestras para el disefio experimental. La geometria de las muestras impresas
corresponde a probetas cilindricas de 16 mm de diametro y 8 mm de altura, Figura 2-3. El
modelado se realiz6 en el software Inventor y se exportd en formato STL al software Cura,
en donde finalmente se secciona el modelo por capas de impresion bajo los pardmetros

de impresion definidos en la Tabla 2-1.

h=8 mm

i P
ol ¢

Figura 2-3: Modelado y dimensiones de probeta en Inventor. [Autor]

Los parametros de impresion se mantuvieron fijos para todas las muestras impresas y
fueron seleccionados con base en la literatura [4], [23], [24], asi como en la experiencia
obtenida previamente en la impresion de probetas con filamentos de acero AlSI SAE 4340

de proyectos anteriores llevados a cabo en el laboratorio [8].
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Tabla 2-1: Pardmetros del proceso de impresion.

Parametro de impresion Valor
Espesor de capa 0,2 mm
Velocidad de impresion 16 mm/s
Flujo primera capa de impresion 110 %
Flujo de impresion 120 %
Densidad de llenado 100 %
Patron de relleno Lineas
Temperatura de impresion 220 °C
Temperatura de cama 100 °C

2.2 Resultados de impresion

Se imprimieron satisfactoriamente las probetas con un buen acabado superficial, se
observo un llenado completo y cero deformaciones del tipo pandeo al realizar la inspeccién

visual a nivel macroscopico, Figura 2-4.

Figura 2-4: Probeta en verde recién terminado el ciclo de impresién. [Autor]

Se hizo un analisis por microscopia Optica en estereoscopio para observar la forma y el
acabado superficial de las probetas impresas. En las imagenes de la Figura 2-5 tomadas
a 12X de aumentos se observa a la izquierda una superficie lisa en la primera capa de
impresion (de cara a la base), en donde la superficie observada conserva el patrén de la
cinta azul utilizada en la impresién evidenciando que hubo una buena adhesién a la cama.
Se observan también algunos defectos que aparentan ser exceso de material pero que
corresponden a pequefios desgarres provocados por la manipulacion de la probeta al
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momento de desprenderla de la cama, esto puede evitarse retirando la probeta después

de que el adhesivo se enfrie por completo una vez terminado el ciclo de impresion.

Figura 2-5: Superficies de probetas impresas observadas en estereoscopio a 12X. der.)
primera capa de impresion, izg.) Ultima capa de impresion. [Autor]

En la Figura 2-5 se observa también a la derecha la Ultima capa de impresion donde se
aprecian ligeramente las lineas de llenado, sin embargo, es una superficie lisa y sin
defectos aparentes. Se puede comprobar también que el parametro de flujo de impresion
escogido fue el adecuado para obtener un llenado completo compensando el paso por
lineas, también se ajusta al diametro del filamento utilizado para no generar solapamientos
entre pases que puedan dejar exceso de material y provocar defectos superficiales en las

probetas.

Se observé también el acabado superficial lateral de las probetas (en el sentido vertical de
fabricacion) encontrando algunos defectos por arrastre de material entre capas, Figura 2-6.
Esto se debe a que si bien el filamento conserva en promedio un didmetro estable, puede
tener secciones un poco mas gruesas que otras ya que no hay por el momento un equipo
en el laboratorio para controlar automaticamente el diametro del filamento en el proceso
de extrusion, lo que causa excesos de material durante la impresién, sin embargo, se
prefieren esos exceso que pueden ser eliminados posteriormente por procesos de
remocion de material u otros acabados y no que por el contrario se tenga falta de llenado
gue afecte luego la densidad de las probetas.
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Figura 2-6: Superficie lateral de probeta impresa observada en estereoscopio a 12X.

Encerrados defectos por exceso de material. [Autor]

2.3 Medicion de propiedades fisicas

2.3.1 Densidad

Se midieron la masa y densidad a cada una de las probetas en verde manteniendo su
registro individual para posterior comparacion una vez sinterizadas. Se emple6 el método
de Arquimedes en una balanza analitica marca Sartorius, la cual cuenta con kit para
medicién de densidad y una resolucion de 0,0001 g, en la Figura 2-7 se observa el montaje

realizado.

Figura 2-7: izq.) Balanza analitica Sartorius, der.) Montaje kit para medicion de densidad.
[Autor]
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Se realizaron tres mediciones por cada probeta obteniendo un valor de densidad promedio
de 4,433 g/cm? con una desviacion estandar de 0,056. La masa promedio por probeta
obtenida fue de 7,1927 g con una desviacion estandar de 0,2514. La Tabla 2-2 presenta
las estadisticas descriptivas para las variables de masa y densidad. El valor de densidad
en verde reportado corresponde al 56,8% del valor de densidad tedrico final esperado de
las probetas fabricadas completamente en acero, el cual es de 7,8 g/cm? para el acero
AISI H13 [9].

Tabla 2-2: Estadisticas de las mediciones de densidad y masa de probetas en verde.

Estadistica Densidad [g/cm?3] Masa [g]
Media 4,433 7,1927

Error Tipico 0,012 0,0549
Mediana 4,454 7,2664

Moda 4,426 7,3841
Desviacion estandar 0,056 0,2514
Varianza de la muestra 0,003 0,0632

2.3.2 Geometria

Las probetas impresas cumplieron con la forma cilindrica esperada segin modelo CAD.
Para verificar la geometria y tamafio se realizaron tres mediciones de diametro y tres

mediciones de altura a cada una de las probetas utilizando un calibrador Mitutoyo.

Tabla 2-3: Estadisticas de las mediciones de diametro y altura de probetas en verde.

Estadistica Diametro [mm] Altura [mm]
Media 16,22 8,18
Error Tipico 0,04 0,03
Mediana 16,30 8,20
Moda 16,07 8,30
Desviacion estandar 0,17 0,12
Varianza de la muestra 0,03 0,01
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La Tabla 2-3 muestra las estadisticas descriptivas para las variables didmetro y altura de
las probetas en verde. No se evidencio contraccion en el diametro ni en la altura, por el
contrario, el didmetro promedio es 1,38% mayor y la altura 2,25% mayor con respecto a
las dimensiones del disefio original. Esto representa un incremento en volumen del 5,10%
en la etapa de impresion por propiedades intrinsecas del proceso y los pardmetros
utilizados, de hecho, se recomienda sobredimensionar el disefio en la etapa de impresién
pues se espera que en las siguientes etapas haya una contraccion de las probetas tras

eliminar los polimeros y densificar las muestras.

2.4 Medicion de propiedades cualitativas

2.4.1 Rugosidad superficial

Se determind la rugosidad superficial por medio de la técnica de microscopia 6ptica
confocal, la cual hace uso de luz monocromatica de una fuente laser para escanear el
rango de superficie deseado haciendo particiones cada cierta distancia de profundidad;
esto permite obtener una reconstruccion de la superficie analizada gracias a la sumatoria
de las imagenes que toma capa a capa. Con esta técnica se captura Unicamente la
informacion que se encuentra completamente enfocada en cada una de las capas, al final
se obtiene una reconstruccion topogréfica tridimensional, o que permite su aplicacion en

el mapeo de superficies y analisis de rugosidad [25], [26].

Tabla 2-4: Parametros de configuracion utilizados en el andlisis de rugosidad superficial

por microscopia 6ptica confocal.

Parametro Valor
Potencia del laser 6,0
Pinhole (apertura del diafragma) 28,3
Aumentos lente objetivo 200X
Area escaneada 639,5 ym x 639,5 um
Cut up 625 um

Se utilizé un microscopio 6ptico confocal de la marca Zeiss junto con los parametros de
ensayo especificados en la Tabla 2-4 para medir la rugosidad de las probetas en verde

tanto en la superficie del plano XY de construccién, como en la superficie cilindrica en
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direccién al eje Z de impresion; para el analisis de esta Ultima superficie, el software ZEN
del equipo cuenta con una herramienta de correccién de concavidad. La Figura 2-8
muestra en rojo sefialadas las areas de interés para la medicién de rugosidad y en amarillo
el sentido del perfil de rugosidad requerido (perpendicular a las marcas de impresion en la
probeta).

Figura 2-8: Areas (en rojo) y direcciones (en amarillo) de interés para la medicion de

rugosidad superficial. [Autor]

La reconstruccion de las superficies de las probetas impresas detalla la calidad del
acabado superficial obtenido, el software arroja también los valores de rugosidad
superficial Rs y el perfil de rugosidad lineal, asi como el valor del numero Ra, Figura 2-9.
La rugosidad superficial promedio de las probetas en verde fue de 29,696 ym con una
desviacion estandar de 18,612 en el plano XY, y de 18,631 ym con una desviacion
estandar de 5,220 en el sentido de construccién Z.

Tabla 2-5: Estadisticas de las mediciones de rugosidad superficial de probetas en verde.

Estadistica Rugosidad superficial [um]
En plano XY En direccion Z
Media 29,696 18,631
Error Tipico 4,061 1,139
Mediana 24,770 17,465
Moda NA NA
Desviacion estandar 18,612 5,220
Varianza de la muestra 346,400 27,251
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Figura 2-9: Ejemplo de informacion obtenida por la técnica de microscopia 6ptica confocal:

imagen de la superficie reconstruida, perfil de rugosidad y valores de rugosidad Rs, Ra

entre otros. [Autor]
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Rs=15,602um

Rs=16,032um

Figura 2-10: Reconstrucciones topogréficas por microscopia Optica confocal de la
superficie de una muestra en verde A) del plano XY; B) en la direccion Z. [Autor]

En la Figura 2-10 se puede apreciar la diferencia en la topografia de las superficies en el
plano XY y en el sentido Z de impresién, se ven con claridad las lineas que deja la boquilla
de impresién a su paso las cuales son caracteristicas por la naturaleza del proceso de

fabricacion.

2.5 Conclusiones capitulo dos

En el desarrollo de este capitulo se llevo a cabo la impresion de las muestras necesarias
para el desarrollo experimental del presente trabajo de investigacion haciendo uso del
filamento de material compuesto fabricado en la etapa anterior. Se realizd la
caracterizacion de las probetas en verde realizando mediciones de densidad, geometria y
rugosidad superficial mediante técnicas de metrologia dimensional y microscopia optica,
con el fin de tener datos comparativos entre los estados inicial (en verde) y final del proceso
de sinterizacién, y cumplir con los objetivos propuestos del presente trabajo de
investigacion, los cuales se enfocan en la evaluacion de las variables densidad,

contraccion y calidad superficial de los productos finales.

Se identificé como los parametros de impresion contribuyen a la obtencion de la geometria
final deseada y cémo el control de estos parametros es esencial para lograr componentes
con una buena calidad superficial desde las primeras capas impresas, en donde se debe

garantizar una buena adhesién del componente a la cama para evitar desprendimientos
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por efecto del pandeo; también es importante seleccionar adecuadamente la temperatura
de impresion ya que ésta puede generar degradacion de la mezcla polimérica lo que
contribuye a la presencia de porosidades que directamente afectan la densidad de los
componentes y su acabado superficial.

Se comprobo la importancia de realizar un control de calidad en cada etapa del proceso
desde la obtencion de las materias primas, ya que la calidad del filamento utilizado afecta
en gran medida el proceso de impresién, en donde hay que ajustar pardmetros de
impresion como el flujo de material dependiendo del diametro del filamento para evitar
atascamientos de material en la boquilla de impresion o defectos en los componentes por
exceso de material garantizando a su vez un llenado completo y la obtencion de

componentes con maxima densidad y superficies de construccion lisas.






3.Sinterizacion y caracterizacion final

En este capitulo se abordan los procesos de despolimerizacion y sinterizacion de las
muestras de estudio segun el disefio experimental establecido, asi como su caracterizacion
final con el fin de determinar la influencia del tiempo y temperatura de sinterizacién en la
calidad superficial y geométrica de las probetas impresas en el capitulo dos del presente
proyecto. La caracterizaciébn superficial comprende nuevamente la medicion de
propiedades fisicas y cualitativas realizada con anterioridad a las probetas en verde
mediante técnicas de reconstruccion topografica y metrologia dimensional;
adicionalmente, se realiza una caracterizacion microestructural mediante microscopia
Optica y electrénica evidenciando la evolucién microestructural e identificando como los
parametros de sinterizacion afectan algunas propiedades fisicas y mecéanicas de los

componentes.

Una vez obtenidas las probetas impresas se continGa con las etapas de despolimerizacion
y sinterizacion del proceso SDS. La despolimerizacion de piezas en verde producidas por
la técnica FFF se basa en sistemas de aglutinantes de varios componentes, en donde de
manera similar a procesos de moldeo por inyeccién metdlica, el aglutinante se elimina ya

sea térmicamente o con la ayuda de solventes [1].

En la despolimerizacion con solventes, los componentes se exponen durante cierto tiempo
(tipicamente varias horas, dependiendo del tamafio de la parte) a un solvente que disuelve
el componente principal del aglutinante, dejando una estructura de poros abiertos, como
se ilustra en la Figura 3-1 [12]. El otro aglutinante, que funciona como backbone, es
insoluble en el solvente utilizado y por lo tanto mantiene juntas las particulas de polvo para
la sinterizacion. Dependiendo del solvente, la despolimerizacion también puede tener lugar
a temperatura elevada o bajo alta presién, donde el componente se expone luego a un

vapor de solvente similar al que se usa en la despolimerizacion térmica [27].
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Grean state Initial stage Final stage

Figura 3-1: Cambios microestructurales de los componentes en verde durante el proceso

de eliminacion del aglutinante. [12]

El aglutinante restante se elimina mediante procesos térmicos como parte de la primera
etapa de sinterizacion en un horno bajo atmdsfera protectora. Las piezas se mantienen a
temperaturas adecuadas para descomponer térmicamente por completo los polimeros
usados, normalmente en un rango entre 200°C y 350°C, dependiendo de la geometria de
la pieza y de las temperaturas de degradacién de los polimeros utilizados en la mezcla [1],
[12].
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Figura 3-2: Diagrama de temperatura frente a tiempo de una ejecucién tipica de

despolimerizacién y sinterizacion AM basada en sinterizacion. [1]
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Como se ilustra en la Figura 3-2 con la ayuda de un diagrama de temperatura frente a
tiempo, en el paso de sinterizacion las piezas se calientan rapidamente a una temperatura
cercana al punto de fusion del material para densificar las particulas usando fuerzas
capilares. La reduccion de la energia libre superficial altera la geometria del objeto
permitiendo su densificacion; esto da como resultado muestras casi sin poros con formas

complejas y microestructuras de grano fino [1], [28].

La importancia de disefiar el ciclo de sinterizaciéon con la combinacién de temperatura y
tiempo de sostenimiento apropiada es relevante debido a la gran influencia que tienen
estos parametros del proceso en las condiciones finales de porosidad , tamafio de grano,
dimensiones y resistencia mecanica, propiedades que se adquieren en las diferentes

etapas de sinterizacién a través de la difusion [29], [15].

En la etapa de sinterizado las piezas se calientan rapidamente hasta una temperatura
cercana a la temperatura de fusion del material presente en mayor proporcion para
densificar las particulas utilizando fuerzas capilares donde el principal mecanismo de
densificacion es el proceso de difusion. Cominmente se manejan temperaturas entre 1200
y 1400°C en componentes de acero, y en general entre 70 y 90% de la temperatura de
fusion de los polvos utilizados [3], [4]. Las piezas sinterizadas sufren una contraccién de
entre 12 y 20% comunmente en los procesos de AM basados en sinterizacion ademas de
ser susceptibles a problemas dimensionales por defectos como hundimientos debido a la
gravedad pues la resistencia mecanica es baja cerca a la temperatura de sinterizacién

especialmente en aleaciones que se someten a sinterizacion en fase liquida [3].

La sinterizacion en fase liquida (LPS por sus siglas en inglés) es un proceso de obtencién
de componentes multifase de alto desempefio a partir de polvos metalicos. Durante este
proceso, la sinterizacién se da en condiciones donde los granos sélidos coexisten con una
fase liquida del material [10], [30]. Como se ilustra en la Figura 3-3, hay dos trayectorias
iniciales posibles cuando las particulas mezcladas se calientan por encima de la
temperatura de solidus, estas son el hinchamiento y la densificacion. El hinchamiento
ocurre cuando el liquido es soluble en el sélido y es més util para formar estructuras
porosas, como cojinetes auto lubricantes; sin embargo, la situacién mas tipica es donde el

sélido es soluble en el liquido siendo este caso un sistema de densificacion.
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Figura 3-3: Diagrama de la divergencia en la estructura inicial cuando se funde en LPS.
[10].

Por ejemplo, en la Figura 3-4 se ilustra un diagrama de fases para un sistema de
densificacibn donde la combinacién ideal entre composicion y temperatura da una
solubilidad alta del sélido entre el liquido. Una gran reduccion en la temperatura de
formacion del liquido mejora las velocidades de transporte, reduciendo asi la temperatura
de sinterizacion. En tal sistema, se produce una densificacion sustancial durante el
calentamiento a la temperatura de sinterizacion, ya que los polvos mezclados tienen una

fuerte fuerza impulsora quimica para la difusion [10], [31].

La densificacion en LPS ha sido un enfoque principal en la comunidad investigadora y
aunque depende de muchos factores, esta dominado por la solubilidad, el tamafio de
particula y el contenido de liquido. La densificacion se da en la etapa final de la LPS
correspondiente a una microestructura de granos soélidos conectados con liquido que
ocupa el espacio entre los granos. El crecimiento del grano contindia mientras el esqueleto

sélido se sinteriza hasta su densidad completa, o hasta donde el gas atrapado en los poros
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detiene la densificacién. Dependiendo de la solubilidad del sistema, la densificacién final

se da por sinterizacion o precipitacion

large
temperature termperature
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high solid
solubility
in liquid
o lowy liquid
sintering | _ _ =B T U oo solubility
temperature i \ in solid
]
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Figura 3-4: Ejemplo de diagrama de fase para LPS. [10]

Debido a que el gas atrapado en los poros inhibe la densificacion total, es importante que
el LPS de la etapa final se lleve a cabo en un vacio o en una atmosfera que se difunda
fuera de los poros ya que, un gas insoluble en los poros da como resultado un hinchamiento
durante la etapa final de LPS, ademas de un aumento de la porosidad y el tamafio de los
poros, junto a una pérdida simultanea de propiedades.

Thompson et. al. [14], investigaron la ruta de fabricaciéon SDS utilizando filamentos con
polvos de acero inoxidable 316L al 50% en volumen enfatizando en los procesos de
despolimerizado y sinterizacion con el objetivo de obtener componentes con baja
porosidad residual. Encontraron que el polimero se elimina por completo a temperaturas
sobre los 500°C mientras que la estabilidad mecanica o formaciéon de cuellos de
sinterizacion se da sobre los 750°C y 850°C. En la fase de sinterizacién se evaluaron
temperaturas entre 1330°C y 1360°C con distintas rampas de calentamiento y tiempos de
sostenimiento obteniendo los resultados de porosidad que se muestran en la Figura 3-5.
Se observa que a mayor temperatura de sinterizacion hay menor porosidad interna

alcanzando una densificacion de mas del 95%.
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Figura 3-5: Microestructuras luego de sinterizado por 120 min con rampa de 0,3°C/min y
a b)1340°C ¢)1350°C d)1360°C y €)1360°C con rampa de 0,2°C/min. [14]

Singh et. al. [32] evalué el proceso SDS para componentes de acero martensitico 17-4PH
por impresion 3D por extrusion utilizando materia prima disponible para moldeo por
inyeccion metélica MIM. Los procesos de despolimerizacién térmica y sinterizado se
realizaron en un solo paso con una temperatura de despolimerizacion de 500°C y de
sinterizacién de 1100°C, 1200°C, 1300°C y 1360°C. Se encontré que los parametros
Optimos de sinterizacion fueron temperatura de 1360°C por 1 hora obteniendo una
densidad maxima de 96.5% y una contraccion de 14.1%. Se observ6 también que, si bien
un mayor tiempo de sinterizacion promueve la densificacion, un exceso de este puede

causar detrimento a las propiedades mecanicas de los componentes.

Dentro de los investigaciones previas realizadas en el Laboratorio de Fundicion y
Pulvimetalurgia de la Universidad Nacional, se han realizado pruebas de sinterizacién en
fase sdlida y fase liquida de los materiales impresos evidenciando que un control en los
parametros criticos de tiempo y temperatura son cruciales para la obtencion de
componentes con porosidad controlada y propiedades mecanicas deseadas [8], [33]. Se
identific6 que por medio de procesos de sinterizacion en fase sélida y fase liquida se
pueden obtener diferentes propiedades microestructurales con alta densidad, dureza, y

resistencia al desgaste en comparacién con aceros comerciales de grado maquinaria y
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herramientas, sin embargo, se identifico también que para lograr valores altos de densidad
se ven sacrificadas en gran medida las caracteristicas geométricas de los elementos

fabricados.

Para estudiar mas a fondo el proceso de sinterizaciéon e identificar la combinaciéon de
pardmetros de tiempo y temperatura que mejor calidad superficial, asi como propiedades
fisicas finales otorgue a los componentes fabricados en acero de herramientas AlSI H13
por FFF, el presente trabajo de investigacion comprende la ruta de proceso y el disefio

experimental descritos a continuacién.

3.1 Diseflo experimental

Las variables respuesta de interés para el disefio experimental son la densidad,
contraccién y rugosidad superficial de los componentes sinterizados y se desea determinar
el comportamiento de estas variables frente a diferentes configuraciones de tiempo vy
temperatura de sinterizacién, con base en lo anterior se desarroll6 el siguiente modelo de
dos factores con tres niveles por cada factor dando como resultado nueve combinaciones

o tratamientos como se muestra en la Tabla 3-1.

Las unidades experimentales serdn las probetas cilindricas fabricadas, las cuales se
consideran homogéneas al ser obtenidas en los mismos equipos y bajo las mismas
condiciones generales de laboratorio utilizando un mismo filamento durante el proceso de
impresion, lo que garantiza la homogeneidad de propiedades desde la materia prima. La
asignacion de los tratamientos a las probetas se hace de forma aleatoria con orden
negativo garantizando aleatorizacion, ademas, se realizan 3 réplicas por tratamiento por lo

gue se fabricaron 27 probetas en total.

Tabla 3-1: Designacion de tratamientos del modelo de experimentos disefiado.

Temperatura de sinterizacion
T, =1350°C | T, =1400°C | T3 = 1450°C
_ M; = 60 min Al A2 A3
Tiempo de
o M, =90 min Bl B2 B3
sostenimiento
M3z = 120 min C1 Cc2 C3
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Como resultado se tiene un disefo factorial simétrico de dos factores cada uno con 3

niveles : s* = 32, el modelo lo describe la Ecuacion 3-1.

Yijk =u + Mi + T] + MTU + Ek(i]') ................................................................... (EcuaCién 3-1)
Donde: i=1,23 j=123 k=1,2,3
Sujeto a: aM=0 YL Ti=0 3 (MT); =0

3.(MT); =0 €xijy~iid N(0,02)

Cov(Mi,Tj) = Cov(Ml-, MTl-j) = Cov(Ml-, ek(ij)) = 0 para todo ijk
Cov(Tj, MT;;) = Cov(Tj, €x(ijy) = Cov(MTyj, €x(ijy) = 0 para todo ijk

Se desea evaluar las siguientes hipétesis de interaccion y efecto de los factores con un

nivel de significancia @ = 0,05:

Hi: MT;j = O paratodoij  vs H}: Al menos un MT;; #0

H2:M; = 0 para todo i S HZ2: Almenosun M; # 0
H3: T; = 0 para todo j S H3: Al menos un T, #0

3.2 Ruta del proceso

3.2.1 Despolimerizacion

Se realiz6 una despolimerizacion quimica por solvente con ciclohexano calentado a 60°C
y mezclando a 400 rpm durante 72 horas para la remociéon del TPE logrando una extraccion
de hasta 98% en promedio en cada probeta. Para garantizar la homogeneidad de las
muestras se disefi6 y fabricd una estructura modular que permitiera la despolimerizacion
guimica al mismo tiempo de todas las probetas garantizando que no sufrieran dafios

debido a la manipulacién, ver Figura 3-6.



Capitulo 3 47

Figura 3-6: Disposicion y montaje del proceso de despolimerizacion quimica. [Autor]

Posteriormente se realizd el despolimerizado térmico en atmosfera de 100% vacio,
considerando la respuesta del PP a una prueba de TGA realizada en proyectos de
investigacion previos en el Laboratorio de Fundicion y Pulvimetalurgia, en donde se
estudiaron las temperaturas de degradacién térmica de los polimeros en atmésfera de N2
con una rampa de calentamiento de 10°C/min, de 25°C a 1000°C, ver Figura 3-7 [8]. La
pérdida del polimero PP inicia a una temperatura de 350°C y a una temperatura de 500°C
se logra el 100% de pérdida de masa sin dejar residuo alguno lo cual es beneficioso puesto

gue no deja rastro de productos organicos.

1$PP HF TGA 7Step  -100,0428 %
PP HF TGA, 30,0410 mg \ -30,0539 mg
1 Resdue  0,0000 %
504 0,0000 mg
left Lmk 36,27 °C
Right Umt 800,05 °C
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Figura 3-7: Diagrama TGA para el polimero PP. [8]

Se realiz6 la curva de despolimerizado térmico que se muestra en la Figura 3-8 en donde

las probetas se calientan lentamente hasta 200°C con una rampa de 0,5°C/min seguido de
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un sostenimiento de 60 min, luego se calientan hasta 400°C con una rampa de 0,5°C/min
y un sostenimiento de 60 min, por ultimo, las probetas se llevan hasta 500°C con una
rampa de 0,2°C/min seguido del proceso de sinterizacion; el tiempo total del proceso de
despolimerizado térmico fue de 22 horas.

Curva de despolimerizacion térmica

600

400 0,2°C/min

300
0,5°C/min

200

Temperatura [°C]

100 0,5°C/min

0 5 10 15 20 25

Tiempo [horas]

Figura 3-8: Curva de despolimerizacion térmica para todos los tratamientos. [Autor]

Durante la eliminacion del ligante o despolimerizacion es critico el disefio del ciclo térmico
no solo para asegurar una completa remocion del polimero sino también para obtener
propiedades mejoradas en la pieza final; si se hace un disefio del ciclo térmico inapropiado,
pueden generarse defectos en las piezas como oxidacion, grietas, ampollas, hinchazones
y deformaciones afectando la calidad final del producto como se puede observar en la
Figura 3-9 en donde hubo una oxidacion completa de las probetas en una prueba de
despolimerizacién térmica realizada para el ajuste de parametros. El 6xido que se observa
en color azul fue analizado en SEM, ver Figura 3-10, y con DRX se confirmd la presencia
de 6xidos de cromo con una concentracion en peso de oxigeno en las particulas de 14,8%.
Para evitar la oxidacion de las probetas se realiza el despolimerizado térmico seguido por
el ciclo de sinterizacion en un proceso continuo sin extraer las probetas del horno entre las
dos etapas.
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Figura 3-9: Defectos por un mal proceso de despolimerizacion térmica: A) agrietamiento
B) ampollas, C) oxidacion. [Autor]

Figura 3-10: Imagen en SEM a 5000X de particulas de polvo de acero AISI H13 oxidadas.
[Autor]
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3.2.2 Sinterizacion

Las temperaturas de sinterizacion para el disefio experimental se tomaron con base en el
diagrama de fase del acero AISI H13, se sinterizd a tres temperaturas diferentes para de
esta manera evaluar el comportamiento microestructural del acero. Las temperaturas
seleccionadas fueron 1350°C con el objetivo de sinterizar en fase soélida, 1400°C bajo el
mecanismo de formacién de fase liquida de manera parcial y 1450°C para acercarse a una
fase liquida completa. A mayor temperatura de sinterizacién hay una mayor distorsion
geométrica de los componentes, sin embargo, esto puede ser compensado con los tiempos
de sinterizacion por lo que se escogieron tiempos de 60, 90 y 120 min con ayuda de la
revision bibliografica. Sinterizar en presencia de fase liquida genera una mayor
probabilidad de segregacién de particulas de segunda fase como carburos y un mayor
crecimiento de granos, de esta forma no se sacrifican propiedades mecanicas o
estructurales por calidad superficial y se mejora la competitividad de la técnica FFF en el

mercado.

Para obtener aceros con un porcentaje de carbono puntual es necesario que la atmosfera
de sinterizacién o el material dentro del horno contenga carbono extra, para que de esta
manera ese contenido extra de carbono pueda reducir el oxigeno del polvo metalico [31].
Por lo anterior, las probetas ya despolimerizadas por solvente quimico se colocaron en un

recipiente tipo crisol de grafito con tapa para ser llevadas al horno, ver Figura 3-11.

Para evitar que el acero tuviera contacto directo con el recipiente se coloc6 una capa de
alimina de aproximadamente 3 mm en la base, esta actlla como barrera impidiendo la
difusién de carbono al polvo metalico y su contaminacién. Aunque los aceros pueden ser
sinterizados en atmadsferas inertes como nitrdgeno o argon, la sinterizacion se realiz6 con
atmosfera protectora de una mezcla de 75% hidrogeno y 25% nitrdgeno con el fin de
reducir los oxidos presentes en el polvo, de esta forma se equilibra la pérdida de carbono
en el acero por efecto de la formacion de metano [8], el carbono que da lugar a la formacién
de este metano proviene de las cajas de grafito que protegen las probetas, permitiendo a

su vez que el acero no se descarbonice y da paso a la formacion de fase ferritica.
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Probetas

Figura 3-11: Disposicién de las probetas en crisoles de grafito con capa de alumina para

el proceso de sinterizacién. [Autor]

En la Figura 3-12 se observan las curvas de los procesos de sinterizacion realizados para

los tratamientos segun designaciones de la Tabla 3-1, la admision de la atmosfera

protectora de H75-N25 se realiz6 para todos los casos a los 900°C y las rampas de

calentamiento hasta alcanzar la temperatura de sinterizacion se mantuvieron en 10°C/min.
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Figura 3-12: Curvas de sinterizacion para los nueves tratamientos estudiados. [Autor]
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3.3 Resultados de sinterizacidon

A continuacién, se presentan los resultados de sinterizacion en cuanto a densificacion,
contraccién y rugosidad superficial de las probetas sinterizadas bajo los tratamientos
realizados segun el disefio experimental, sin embargo, los tratamientos realizados para las
combinaciones con temperatura de sinterizacion de 1450°C resultaron obsoletos ya que
las probetas se fundieron completamente adhiriéndose a las paredes del crisol como se

observa en la Figura 3-13.

Si bien, segun la bibliografia consultada [8], [30], [33], en la sinterizacion de aceros el
proceso SLPS (Supersolidus Liquid Phase Sintering) es un proceso de formacién parcial
de fase liquida que no supera mas del 15% en porcentaje en peso con el fin de densificar
al maximo y lograr propiedades mecdanicas Optimas, se optd por poner a prueba un
porcentaje de fase liquida mayor para simular un ambiente de sinterizacion en fase liquida

completa y asi estudiar los tres escenarios de sinterizacion posibles.

A modo indicativo, la temperatura de fusion de los aceros de herramientas de trabajo en
caliente se encuentra en el intervalo de 1400°C a 1500°C en funcién de su composicion
[9], [34], sin embargo, al comprobar el porcentaje exacto de carbono que tenia el acero a
trabajar y el porcentaje de los demas elementos aleantes, se identifico que la linea de
liquidus para esa composicion se encontraba a una menor temperatura a la consultada al
momento de proponer las temperaturas, por lo que era de esperarse que se fundiera el

material.

Se comprobd que segun el diagrama de fases para el acero AlISI H13 construido en el
software Thermocalc y para el porcentaje de carbono exacto del material recibido, ver
Figura 3-14, las temperaturas de 1350°C y 1400°C escogidas para el disefio experimental
se encuentran en un rango de trabajo aceptable para el proceso de sinterizacion, puesto
gue, a una temperatura de 1350°C se propicia la sinterizacion en fase solida con presencia
de una Unica fase correspondiente a Austenita (y1) y a 1400°C se propicia una sinterizacion
en fase liquida parcial con la presencia de fase liquida (L) y fase soélida austenitica (y1) con

un porcentaje de fase liquida de 33,3% segun regla de la palanca respecto a la linea de
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liquidus, mientras que, a una temperatura de 1450°C el material se encuentra 100% liquido
identificando el punto de fusion para este acero a 1425°C aproximadamente.

Figura 3-13: Resultados de probetas sinterizadas a 1450°C (tratamientos C1, C2 y C3

respectivamente). [Autor]
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Figura 3-14: Diagrama de fase para el acero AlSI H13 tomado de [35]. La linea discontinua
indica la composicion del material utilizado en este estudio (0,37%). Sefialados los 3
escenarios de sinterizacion estudiados con las temperaturas de sinterizaciéon: en rojo
1450°C, en naranja 1400°C y en verde 1350°C. [Editado por Autor].
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Este corrimiento de la linea de liquidus puede deberse no sélo al porcentaje de los
elementos aleantes en el acero, sino también a las condiciones del proceso de
sinterizacion; se utilizaron recipientes de grafito con el objetivo de que ese contenido extra
de carbono dentro del horno pudiera reducir el oxigeno del polvo metalico, sin embargo,
pudo suceder que al momento de colocar las probetas en los contenedores de grafito
alguna parte de ellas quedara en contacto directo con el contenedor de forma que la
alimina no pudo cumplir su propésito como barrera para impedir la difusion de carbono al
polvo metélico y su contaminacion, resultando en un aumento en el porcentaje de carbono
del metal evidenciado en un corrimiento hacia la derecha en el diagrama de fases y

aumentando la proporcién de fase liquida.

3.3.1 Densificacion

Una vez sinterizadas las probetas se realizaron nuevamente ensayos de densidad en la
balanza Sartorius con kit de densidad mediante el método de Arquimedes con la
metodologia descrita en la Seccion 2.3.1 del presente documento. La Figura 3-15 muestra
los resultados de densidad de las probetas sinterizadas, se observa graficamente que la
mayor variacién en la densidad final no es debida a la diferencia en temperaturas sino al
tiempo de sinterizacion, esto debido a que a mayor tiempo de sostenimiento se da el tiempo
necesario para un proceso completo de difusién, reduciendo la porosidad tanto interna
como superficial y obteniendo componentes mas compactos y densos. La Tabla 3-2
muestra las densidades promedio y su desviacion estandar para cada tratamiento, asi
como el porcentaje de densificacion de las probetas respecto a su estado en verde y

respecto a la densidad tedrica del acero AISI H13 (7,8 g/cm?).

Se observa que el mayor porcentaje de densificacion alcanzado se da bajo la combinacién
de 1400°C y 120 minutos de sinterizacion, logrando una densificacion bajo sinterizacion
en fase liquida parcial de 98,4% respecto a la densidad tedrica del acero AISI H13, de la
misma forma a mayor tiempo y temperatura, mayor es la densificacion respecto al estado
en verde de las probetas. La sinterizacion en estado sélido también arroja resultados

favorables puesto que alcanza un porcentaje de densificacion de hasta el 94%.
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Figura 3-15: Diagrama de cajas y bigotes de los resultados de densidad de las probetas

sinterizadas. [Autor]

Tabla 3-2: Resultados de densificacion de las probetas sinterizadas.

_ % Densificacién % Densificacion
_ Densidad _ .
Tratamiento _ promedio respecto | promedio respecto
promedio [g/cm?] _ o

a estado en verde a densidad tedrica
Al (1350°C-60min) 6,438 +/- 0,182 46,1 82,5
A2 (1350°C-90min) 7,017 +/- 0,203 57,8 90,0
A3 (1350°C-120min) 7,333 +/- 0,337 64,6 94,0
B1 (1400°C-60min) 7,236 +/- 0,194 62,3 92,8
B2 (1400°C-90min) 7,607 +/- 0,127 70,1 97,5
B3 (1400°C-120min) 7,676 +/- 0,020 75,3 98,4

Se procede a realizar el analisis de varianza para la variable densidad obteniendo el

ANOVA de la Tabla 3-3.
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Tabla 3-3: ANOVA para la variable densidad.
Grados o
Causa de Suma de | Cuadrado | Estadistico
o de _ Valor p F_c*
variacion _ cuadrados Medio F
libertad
Tiempo M_i 2 759,97 379,99 18,09 0,00023901 | 3,89
Temperatura
, 1 768,29 768,29 26,57 5,7851E-05 4,75
T
Interaccién
B 2 23,23 11,62 0,55 0,58925375 | 3,89
MT _ij
Residual
~ 12 252,13 21,01
E ijk
Total 17 1803,64
*F ¢ = Estadistico F de comparacidn para evaluacion de hipoétesis.

Se procede a evaluar las hipétesis planteadas con el estadistico F y un nivel de
significancia @ = 0,05, a recordar:
Hj: MT;j = O paratodoij Vs H}: Al menos un MT;; # 0

H3:M; = 0 para todo i VS H2: Almenosun M; # 0
HE: T; = 0 para todo j VS H3: Al menos un T; #0

Se evalla primero la interaccién de los factores tiempo y temperatura donde F = 0,55 <
E. = 3,89 por lo que no se rechaza la hipétesis nula Hg: MT;; = 0 para todo ij, esto quiere
decir que estadisticamente la combinacion de factores no afecta la densidad final de las
probetas. Esto se traduce a que se pueden obtener los mismos resultados de densidad
para diferentes combinaciones en las que el tiempo compensa la temperatura o al
contrario, este comportamiento se evidencia en los resultados obtenidos para los
tratamientos A3y B1 en donde la densidad final para ambos es muy parecida teniendo una
combinacion de tiempo y temperatura diferentes, mientras que el tratamiento A3 se hizo a
1350°C y 120 minutos, el tratamiento B1 se hizo a una mayor temperatura 1400°C pero

compensa reduciendo el tiempo de sostenimiento a 60 minutos.
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Posteriormente se evallan las hipétesis sobre los factores de manera independiente. Para
el tiempo se tiene que F = 18,09 > F. = 3,89 por lo que se rechaza la hipétesis nula
HZ2: M; = 0 para todo i, esto quiere decir que el factor tiempo si tiene una influencia sobre
la densidad. En la Figura 3-15 se observa cOmo para una misma temperatura (tratamientos
Al, A2 y A3, por ejemplo) hay una diferencia en los resultados finales debido al aumento
del tiempo de sostenimiento, este comportamiento se repite también para el grupo de

tratamientos de la otra temperatura (tratamientos B1, B2 y B3).

Para la temperatura se tiene que F = 26,57 > F. = 4,75, por lo que se rechaza la hipétesis
nula Hg:Tj = 0 para todo j, esto implica que el factor temperatura también afecta de
manera independiente la densidad obtenida. Este comportamiento también puede ser
observado en la Figura 3-15, a mayor temperatura mayor densidad final
independientemente del tiempo de sostenimiento. Sin embargo, dados los valores del
ANOVA para el valor p, es mucho mas influyente en los resultados el tiempo de

sostenimiento que la temperatura.

La densidad es una forma de cuantificar la porosidad presente en los componentes, ya
qgue, a mayor cantidad de poros, menor sera el valor de densidad y viceversa. Si bien el
objetivo es evaluar la calidad superficial, se desea también comprobar la porosidad interna
de las probetas para evidenciar su relacién con los valores de densidad obtenidos en el
estudio y verificar el proceso de sinterizacion. Para evaluar la porosidad presente en las
probetas sinterizadas se realiz6 una preparacién metalografica segiin norma ASTM E3-11
[36] realizando un corte transversal a las probetas, seguido de un desbaste mediante lijas
de grano namero 120 a 2000 utilizando agua como refrigerante, y por Gltimo pulido con

pafio microcloth con suspension de diamante de 1um.

Las imagenes de porosidad resultante para cada tratamiento se observan en las Figura
3-16 a Figura 3-20. Adicionalmente, se midio la porosidad a través del software de andlisis
de imagen ImageJ con una técnica de contraste obteniendo los resultados de la Tabla 3-4.
Se evidencia la relacion directa entre los valores de porosidad y los valores de densidad
reportados en la Tabla 3-2 y como estas se complementan, por ejemplo, para el tratamiento
Al la porosidad promedio medida fue de 18,69% mientras que su porcentaje de

densificacion fue de 82,5%.
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Tabla 3-4: Valores de porosidad reportados para cada tratamiento.

Tratamiento Porosidad promedio [%)]
Al (1350°C-60min) 18,69 +/- 0,01
A2 (1350°C-90min) 2,90 +/- 0,01
A3 (1350°C-120min) 9,25 +/- 0,08
B1 (1400°C-60min) 2,90 +/- 0,02
B2 (1400°C-90min) 0,16 +/- 0,001
B3 (1400°C-120min) 0,12 +/- 0,0005

En las probetas del tratamiento Al: 1350°C — 60 minutos, ver Figura 3-16, se encontr6é una
porosidad agrupada en sentido vertical, producto del proceso de impresion debido al
espaciamiento entre las lineas de deposicion del material. Si bien esta porosidad puede
disminuirse cambiando la estrategia de impresion y superponiendo las lineas de impresién,
también puede reducirse aumentando el tiempo de sinterizacién como se evidencia en las
Figura 3-18 y Figura 3-19 de tratamientos a la misma temperatura con diferente tiempo de
sinterizacion. Este comportamiento se debe a que el tiempo de sinterizacién no fue
suficiente para promover procesos completos de difusibn como se observa en la Figura
3-17 en donde se ven claramente aun procesos de encuellamiento entre particulas y la

porosidad interna del material.

En las probetas del tratamiento A2: 1350°C — 90 minutos, ver Figura 3-18, se evidencia
una porosidad lineal producto de la delaminacién entre capas de impresion, sin embargo,
no se evidencia porosidad agrupada como en el tratamiento Al, por el contrario, la
porosidad se vio reducida al 2,90% con el aumento del tiempo de sinterizacion. Ademas,
a mayores aumentos tampoco se encontrd evidencia de procesos de encuellamiento, sino
granos completamente formados con bordes de grano como se analizara en la siguiente

seccion de este capitulo.

En las probetas del tratamiento A3: 1350°C — 120 minutos, ver Figura 3-19, se evidencia
una porosidad agrupada en el centro de la probeta, esta porosidad se debe a gases
atrapados o bien intrinsecamente a los procesos de solidificacion y sinterizacion en el

material, ya que las zonas mas exteriores se enfrian a mayor velocidad que en el centro,
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generando contracciones volumétricas laterales y provocando una especie de rechupe o

falta de material al interior.

Figura 3-16: Imagen a 10X de la seccidn transversal de probeta sinterizada a 1350°C y 60
minutos. Flecha en rojo indica la direccion de impresién, encerrada en amarillo la porosidad

agrupada. [Autor]

60 minutos. [Autor]



60 Influencia del tiempo y temperatura de sinterizacion en la calidad superficial de
componentes de acero obtenidos mediante manufactura aditiva basada en
extrusion

Figura 3-18: Imagen a 10X de la seccion transversal de probeta sinterizada a 1350°C y 90
minutos. Flecha en rojo indica la direccion de impresién, encerrada en amarillo la porosidad

lineal. [Autor]

Figura 3-19: Imagen a 10X de la seccion transversal de probeta sinterizada a 1350°C y
120 minutos. Flecha en rojo indica la direccion de impresion, encerrada en amarillo la
porosidad agrupada interna. [Autor]
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Figura 3-20: Imagen a 10X de la seccion transversal de probeta sinterizada a 1400°C y 90

minutos. Flecha en rojo indica la direccién de impresion. [Autor]

En las probetas de los tratamientos B1, B2 y B3 a 1400°C y 60, 90 y 120 minutos
respectivamente, se encontré un comportamiento de porosidad muy similar. En la Figura
3-20 se muestra una imagen representativa de los resultados obtenidos a esta
temperatura, en donde no se observa porosidad agrupada ni lineal. Esta reduccién en la
porosidad se debe principalmente al aumento de temperatura de sinterizacion, ya que a
1400°C se tiene una sinterizacion en fase liquida parcial lo que ayuda a los procesos de

difusion.

3.3.2 Contraccion

Se realizaron nuevamente mediciones de diametro y altura a las probetas una vez
sinterizadas con la metodologia descrita en la Seccion 2.3.2 del presente documento. La
Figura 3-21 muestra los resultados de contraccién en el plano XY y en la direcciéon Z de
fabricacion de las probetas sinterizadas, asi como la contraccion volumétrica final. Se
observa graficamente que a mayor temperatura de sinterizacion (tratamientos B1, B2 y B3)
hay una mayor distorsion geométrica de los componentes con un mayor porcentaje de
contraccion en el plano XY y menor contraccion en el eje Z en comparacion a los
tratamientos a menor temperatura (tratamientos Al, A2 y A3), esto se debe a que a mayor
temperatura se promueve la formacion de fase liquida por lo que la geometria se torna

inestable, sin embargo, este comportamiento puede ser compensado con los tiempos de
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sinterizacion y con el porcentaje de carga metdlica para que no se vean afectadas las
propiedades mecanicas por la anisotropia [37].

Dicho comportamiento de compensacion con el tiempo de sinterizacion se observa en los
tratamientos Al, A2 y A3, en los que se evidencia un porcentaje de contraccion similar
tanto en el plano XY como en direccion Z para diferentes tiempos con una misma
temperatura. Finalmente, al comparar la contraccion volumétrica, se observa un
comportamiento similar para todos los tratamientos estudiados, independientemente de la
combinacién de tiempo y temperatura.

La Tabla 3-5 muestra los porcentajes de contraccion volumétrica promedio de las probetas
respecto a su estado en verde y respecto a la geometria disefiada originalmente en CAD,
a recordar, probetas cilindricas de diametro 16 mm y altura 8 mm.

Resultados de Contraccion
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Figura 3-21: Grafico de resultados de contraccidn volumétrica, contraccion en el plano XY

y contraccion en direccion Z de fabricacion de las probetas sinterizadas. [Autor]
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Tabla 3-5: Resultados de contraccion de las probetas sinterizadas.

% Contraccion Vol. | % Contraccion Vol.
Tratamiento promedio respecto | promedio respecto
a estado en verde a disefio CAD
Al (1350°C-60min) 26,62 22,52
A2 (1350°C-90min) 29,07 23,86
A3 (1350°C-120min) 36,94 23,86
B1 (1400°C-60min) 34,75 23,86
B2 (1400°C-90min) 40,28 24,18
B3 (1400°C-120min) 34,14 24,18

Se procede a realizar el andlisis de varianza para la variable contraccién obteniendo el
ANOVA de la Tabla 3-6.

Tabla 3-6: ANOVA para la variable contraccion.

Grados o
Causa de Sumade | Cuadrado | Estadistico
o de _ Valor p F_c*
variacion _ cuadrados Medio F
libertad
Tiempo M_i 2 106,66 53,33 3,49 0,06371015 | 3,89
Temperatura
_ 1 254,40 254,40 16,67 0,00151887 | 4,75
T
Interaccion
B 2 52,11 26,06 1,71 0,22260535 | 3,89
MT _jj
Residual
B 12 183,16 15,26
E_ijk
Total 17 596,33
*F _c = Estadistico F de comparacion para evaluacién de hipétesis.

Se procede a evaluar las hipétesis planteadas con el estadistico F y un nivel de
significancia « = 0,05, a recordar:
H: MT;; = O paratodoij Vs H}: Al menos un MT;; # 0

H3:M; = 0 para todo i VS H2: Almenosun M; # 0
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Hg:T; = 0 para todo j VS HZ: AlmenosunT; # 0

Se evalua primero la interaccion de los factores tiempo y temperatura donde F = 1,71 <
E. = 3,89 por lo que no se rechaza la hipétesis nula Hg: MT;; = 0 para todo ij, esto quiere
decir que estadisticamente la combinacion de factores no afecta la contraccion volumétrica
final de las probetas. Esto se traduce a que se pueden obtener los mismos resultados de
contraccién para diferentes combinaciones en las que el tempo compensa la temperatura
0, al contrario. Este comportamiento se evidencia en los resultados obtenidos para todos
los tratamientos en la Figura 3-21 en donde el porcentaje de contraccién volumétrica es
muy parecido para todas las combinaciones.

Posteriormente se evallan las hipétesis sobre los factores de manera independiente. Para
el tiempo se tiene que F = 3,49 < F, = 3,89 por lo que no se rechaza la hipétesis nula
HZ: M; = 0 para todo i, esto quiere decir que el factor tiempo no tiene una influencia directa
sobre la contraccion. En la Tabla 3-5 se observa cémo los porcentajes de contraccidn son
iguales para los tratamientos A2 y A3 siendo estos a una misma temperatura y tiempos
diferentes; de igual manera son iguales los porcentajes de contraccion para los
tratamientos B2 y B3. En la Figura 3-22 se observa que, si bien estadisticamente el tiempo
no influye en la contraccion, si lo hace en la distorsion geométrica de las probetas,
encontrando que tiempos prolongados de 120 minutos no son recomendados para la
sinterizacion independientemente de la temperatura pues la probeta pierde su forma

original (tratamientos A3 y B3).

Para la temperatura se tiene que F = 16,67 > F. = 4,75, por lo que se rechaza la hipétesis
nula H3: T; = 0 para todo j, esto implica que el factor temperatura si afecta de manera
independiente la contraccién obtenida. Este comportamiento puede ser observado en la
Figura 3-21, a mayor temperatura mayor es la contraccion volumétrica final, asi como
mayor es la variacion en la contraccién en cada direccién de fabricacion. También puede
comprobarse al observar las probetas sinterizadas de la Figura 3-22 en donde las probetas
a mayor temperatura sufrieron mayor deformacibn como inclinacion, pandeo y

redondeamiento de los bordes.
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Figura 3-22: Vistas superior y lateral a nivel macroscépico de las probetas sinterizadas
para cada tratamiento. Al: 1350°C-60min, A2: 1350°C-90min, A3: 1350°C-120min, B1:
1400°C-60min, B2: 1400°C-90min y B3: 1400°C-120min. [Autor]

3.3.3 Calidad superficial

Se determind la rugosidad superficial por medio de la técnica de microscopia 6ptica
confocal a las probetas sinterizadas de la misma forma que se hizo con anterioridad con
las probetas en verde segiin metodologia descrita en la Seccién 2.4.1 de este documento.
La Figura 3-23 muestra un ejemplo de las reconstrucciones topograficas obtenidas
evidenciando el cambio en la rugosidad del estado impreso al estado sinterizado de las
probetas, asi como la diferencia en la rugosidad entre el plano XY y la direccién Z de

fabricacion.

Se observa cémo se logra una reduccion en la rugosidad superficial de poco mas del 50%
en las probetas luego de sinterizacion tanto en el plano XY como en la direccion del eje Z,
lo que indica que se realiz6 un proceso de sinterizacion satisfactorio con buenos resultados
de calidad a nivel superficial. Se observa en las imagenes que los patrones de impresién

desaparecen generando superficies lisas y homogéneas.
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Figura 3-23: Reconstrucciones topograficas por microscopia Optica confocal de la
superficie de una muestra A) del plano XY en verde; B) del eje Z en verde; C) del plano XY
sinterizada a 1400°C por 90min; D) del eje Z sinterizada a 1400°C por 90 min. [Autor]

En la Figura 3-24 se observan los resultados de rugosidad promedio en el plano XY y en
la direccion de fabricacion Z para cada tratamiento. Se evidencia que en general se
obtienen rugosidades mas bajas en el plano XY de fabricacién que en la direccion del eje
Z, esto es un resultado intrinseco del proceso de fabricacion por la forma de deposicién de
material capa sobre capa. También se observa que el comportamiento de la rugosidad
superficial es similar para ambas temperaturas (tratamientos Al, A2 y A3 vs tratamientos
B1, B2 y B3), sin embargo, se obtienen valores de rugosidad mas bajos a la temperatura
de sinterizacién de 1350°C.

Es evidente también en la grafica, que el tiempo de sinterizacion que menor rugosidad deja
en los componentes es el de 120 minutos independientemente de la temperatura,
alcanzando valores de 7,392 uym y 7,314 um para los tratamientos A3 y B3
respectivamente; estos valores de rugosidad se aproximan a las rugosidades tipicas de
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componentes fabricados por procesos BJT y otros proceso de AM basada en extrusion
alcanzando estos ultimos calidades superficiales de hasta 8 umy 12 ym respectivamente

sin operaciones de acabado [1].

Resultados de Rugosidad Superficial

35
30

20
15
10

Rugosidad superficial [um]

Al

= Rugosidad superficial XY

75 21.865

28.622

21.633

7.392

A2 A3

Tratamientos

Rugosidad superficial Z

17.431
8.292
13.116
7.314
B2 B3

Figura 3-24: Gréfico de resultados de rugosidad superficial en el plano XY y en la direccion

Z de fabricacion de las probetas sinterizadas. [Autor]

La Tabla 3-7 muestra el cambio en rugosidad superficial promedio que tuvieron las

probetas entre el estado en verde y una vez sinterizadas, esto con el fin de evaluar

directamente la influencia de los tratamientos en la calidad superficial de las probetas.

Tabla 3-7: Resultados de cambio en la rugosidad superficial de las probetas sinterizadas.

Se encontr6 que, debido al proceso de sinterizacion,

Tratamiento

A Rugosidad XY
[um]

A Rugosidad Z
[um]

Al (1350°C-60min)

-19,781 +/- 52,520

27,575 +/- 13,942

A2 (1350°C-90min)

-12,905 +/- 45,208

10,680 +/- 60,859

A3 (1350°C-120min)

-83,269 +/- 0,619

-16,536 +/- 58,071

B1 (1400°C-60min)

35,580 +/- 79,500

58,958 +/- 28,111

B2 (1400°C-90min)

-42,951 +/- 19,771

-20, 372 +/- 77,415

B3 (1400°C-120min)

-23, 365 +/- 25,220

-58, 866 +/- 5,883

la rugosidad superficial puede

aumentar entre el estado en verde y luego de sinterizacion por la contraccién y la formacién
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de poros superficiales, aln mas en las muestras con mayor densidad obtenida [32], es por
ello, que en la Tabla 3-7 se observan valores negativos y positivos. Valores negativos
indican que hubo una reduccion en la rugosidad superficial, mientras que valores positivos

indican un aumento en la rugosidad.

Se procede a realizar el analisis de varianza para el cambio en la rugosidad superficial en
el plano XY y en la direccion Z de manera separada, obteniendo los ANOVA de la Tabla
3-8 y Tabla 3-9. Luego, se evallan las hip6tesis planteadas con el estadistico F y un nivel

de significancia @ = 0,05, a recordar:

Hi: MT;j = O paratodoij  vs H}: Al menos un MT;; #0

HZ:M; = 0 para todo i VS HZ2: Almenosun M; # 0
Hg:T; = 0 para todo j VS HZ: AlmenosunT; # 0

Tabla 3-8: ANOVA para la variable rugosidad superficial en el plano XY.

Grados o
Causa de Suma de | Cuadrado | Estadistico
o de . Valor p F_c*
variacion _ cuadrados Medio F
libertad
Tiempo M_i 2 5113,89 2556,94 1,07 0,3739093 3,89
Temperatura
T 1 18878,81 | 18878,81 7,89 0,0157673 4,75
_l
Interaccion
B 2 4341,38 2170,69 0,91 0,4295188 3,89
MT_ij
Residual
i 12 28703,32 | 2391,94
E_ijk
Total 17 57037,40
*F _c = Estadistico F de comparacion para evaluacion de hipétesis.

Se evalua primero la interaccion de los factores tiempo y temperatura donde F = 0,91 <
E. = 3,89 por lo que no se rechaza la hipétesis nula Hg: MT;; = 0 para todo ij, esto quiere
decir que estadisticamente la combinacion de factores no incide directamente en el cambio

de la rugosidad superficial en el plano XY de las probetas. Esto se traduce a que se pueden
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obtener los mismos resultados de rugosidad para diferentes combinaciones en las que el
tiempo compensa la temperatura o, al contrario. Este comportamiento se evidencia en los
resultados obtenidos para todos los tratamientos A3 y B3 en la Figura 3-24 en donde los
valores de rugosidad superficial son muy parecidos aun teniendo combinaciones diferentes

de tiempo y temperatura.

Posteriormente se evallan las hipétesis sobre los factores de manera independiente. Para
el tiempo se tiene que F = 1,07 < F. = 3,89 por lo que no se rechaza la hipétesis nula
H3: M; = 0 para todo i, esto quiere decir que el factor tiempo no tiene una influencia directa
sobre el cambio en la rugosidad en el plano XY. Si bien los valores de rugosidad en el
plano XY para una misma temperatura y diferentes tiempos de sinterizacion son diferentes
(tratamientos Al, A2 y A3, por ejemplo), el cambio en la rugosidad fue en todos los casos
de las mismas proporciones respecto al estado inicial de las probetas. Se comprueba asi
la necesidad de hacer un control de calidad en cada etapa del proceso para evitar analisis
equivocados como en este caso en que al analizar inicamente los valores finales se puede

llegar a concluir un posible efecto del tiempo de sinterizacion erroneo.

Para la temperatura se tiene que F = 7,89 > F. = 4,75, por lo que se rechaza la hipotesis
nula H3: T; = 0 para todo j, esto implica que el factor temperatura si afecta de manera
independiente la rugosidad en el plano XY. Este comportamiento puede ser observado en
la Figura 3-24, donde a mayor temperatura se obtienen valores de rugosidad mas altos
independientemente del tiempo de sinterizacion; este comportamiento se relaciona
también con la contraccién evaluada anteriormente ya que las probetas a mayor
temperatura sufren mayor deformacion y contracciones en el plano XY de fabricacion

afectando su calidad superficial.

De la misma manera que con la rugosidad en el plano XY, se procede a evaluar las
hipotesis planteadas con el estadistico F y un nivel de significancia « = 0,05, para la

rugosidad en el eje Z de fabricacion.
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Tabla 3-9: ANOVA para la variable rugosidad superficial en el eje Z.
Grados _
Causa de Suma de | Cuadrado | Estadistico
o de _ Valor p F_c*
variacion _ cuadrados Medio F
libertad
Tiempo M_i 2 19900,03 | 9950,02 4,24 0,04052621 | 3,89
Temperatura
, 1 881,94 881,94 0,38 0,55140378 | 4,75
T
Interaccién
B 2 4729,37 2364,68 1,01 0,39417256 | 3,89
MT _ij
Residual
~ 12 28176,83 | 2348,07
E ijk
Total 17 53688,17
*F ¢ = Estadistico F de comparacidn para evaluacion de hipoétesis.

Se evalla primero la interaccién de los factores tiempo y temperatura donde F = 1,01 <
E. = 3,89 por lo que no se rechaza la hipétesis nula Hg: MT;; = 0 para todo ij, esto quiere
decir que estadisticamente la combinacion de factores no afecta el cambio en la rugosidad
superficial de las probetas en direccién de fabricacion Z. Esto se traduce a que se puede
lograr la misma reduccién en la rugosidad superficial con diferentes combinaciones en las
gue el tiempo compensa la temperatura o0, al contrario. Este comportamiento se evidencia
en los resultados obtenidos para todos los tratamientos A3 y B2 en la Figura 3-24 en donde
la reduccion en la rugosidad es cercana a 20pum aun cuando ambos tratamientos tienen

combinaciones diferentes de tiempos y temperaturas.

Posteriormente se evallan las hipétesis sobre los factores de manera independiente. Para
el tiempo se tiene que F = 4,24 > F, = 3,89 por lo que se rechaza la hip6tesis nula
H3: M; = 0 para todo i, esto quiere decir que el factor tiempo si tiene una influencia directa
sobre el cambio en la rugosidad superficial en direccion Z. En la Tabla 3-7 se observa como
a mayor tiempo de sinterizacion y una misma temperatura (tratamientos Al, A2 y A3) es

mayor la reduccién en la rugosidad superficial obtenida.
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Para la temperatura se tiene que F = 0,38 < F. = 4,75, por lo que no se rechaza la
hipétesis nula Hg: T; = 0 para todo j, esto implica que el factor temperatura no afecta de
manera independiente el cambio en la rugosidad en direccion Z. Este comportamiento
puede ser observado en la Figura 3-24 en donde los tratamientos A2 y B2 tienen valores
de rugosidad muy cercanos aun teniendo diferentes temperaturas de sinterizacion para un

mismo tiempo de sostenimiento.

3.4 Caracterizacion microestructural de probetas
sinterizadas

Como complemento a los métodos de inspeccion realizados para analizar la influencia del
tiempo y temperatura de sinterizacion del proceso de fabricacién en la calidad de los
componentes finales, se realiz6 una caracterizacion microestructural a las probetas
sinterizadas. Esto permite evaluar las caracteristicas internas de las piezas metalicas
producidas mediante FFF ya que haciendo control de calidad Unicamente con técnicas
basadas en inspeccion visual no se pueden identificar discontinuidades internas o revisar
las caracteristicas interiores complejas de la pieza como formas especiales o irregulares
[38].

La Figura 3-25 muestra las microestructuras del area transversal completa de las probetas
reveladas al microscopio 6ptico tras ataque quimico con etanol al 5% de concentracién
para los tratamientos estudiados, en ellas se identifican claramente tres zonas de interés
con microestructuras diferentes: una zona cercana a la superficie de la probeta en tonos
oscuros, una zona central de predominancia clara, y una zona intermedia entre las dos

anteriores.

La microestructura identificada para el material luego de sinterizacion tanto a 1350°C como
a 1400°C se compone principalmente de una matriz martensitica con precipitacion de
carburos y una segunda fase correspondiente a bainita. La formacion de estas fases se da
debido al proceso de enfriamiento que tiene el material una vez finalizado el proceso de
sinterizacion. La Figura 3-26 muestra el diagrama de transformacion tiempo-temperatura
(TTT) para el acero AISI H13 segun literatura [39], en este diagrama se observan las fases
gue se pueden formar durante el enfriamiento del material desde los 1350°C y 1400°C

hasta una temperatura ambiente. Dicha transformacion inicia en una fase austenitica (y),
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la cual a medida que el material pierde calor se transforma en carburos alrededor de los
800°C, posteriormente alrededor de los 300°C ocurre la transformacion a bainita y por

tltimo a temperatura ambiente se llega a su transformacion en martensita.

Figura 3-25: Microestructuras a 10X obtenidas en las probetas sinterizadas para los
tratamientos Al: 1350°C-60min, A2: 1350°C-90min, A3: 1350°C-120min, B1: 1400°C-
60min, B2: 1400°C-90min y B3: 1400°C-120min. [Autor]
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Figura 3-26: Diagrama de transformacion de tiempo-temperatura para el acero H13
tomado de [39]. En rojo curva de enfriamiento de los procesos de sinterizacion. [Editado
por Autor]
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Los detalles microestructurales de cada zona identificada, asi como sus fases se observan
en las Figura 3-27 a Figura 3-31. En la Figura 3-27 se observa la microestructura a 1000X
caracteristica de la zona oscura cercana a la superficie en las probetas sinterizadas, en
ella se identifican zonas oscuras en los bordes de grano que se forman por un exceso de
segregacion de carburos, este comportamiento se observé en mayor cantidad en cuanto
mayor fue el tiempo de sostenimiento a la temperatura se sinterizacion y ocurre debido a
gue el material permanece a altas temperaturas por mas tiempo, su solidificacion es mas
lenta y propicia la propagacién de carburos sobre todo en los tratamientos de sinterizacion

en fase liquida.

En la Figura 3-27 se observa también como esa precipitacion discontinua de carburos,
también llamada colonias celulares [40], crece por fuera de los limites de grano. Este
comportamiento depende de la temperatura a la que se lleva el material, siendo mayor a
temperaturas mas altas, esto se debe a que a mayor temperatura la energia libre al interior
del material estd limitada para la creacion de interfases, se denomina precipitacion
discontinua porque la composicién de la matriz cambia discontinuamente a medida que

avanza en el grano, en este caso de martensita a bainita [40].

o,

.1.-_ N S
< ‘ Precipitacién discontinua / Bainita

Figura 3-27: Detalles microestructurales a 1000X de las zonas cercanas a la superficie de
las probetas sinterizadas a a) 1350°C y 60 minutos, b) 1350°C y 120 minutos. [Autor]

En la Figura 3-28 a) se observa la microestructura a 1000X caracteristica de la zona
intermedia entre el centro y la superficie de las probetas sinterizadas, esta microestructura
fue similar para todos los tratamientos a excepcion del A1 (1350°C y 60 minutos) en el que
tanto en la zona intermedia como en el centro de la probeta se observa la microestructura
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de la Figura 3-28 b). En ésta Ultima se observan aun procesos de encuellamiento y unién
de las particulas por coalescencia ya que no hubo el tiempo suficiente para un proceso de
difusion ademas de efectos del proceso de impresion discutidos en la Seccién 3.3.1. de
este documento durante el analisis de porosidad.

Por su parte, en la Figura 3-28 a) se evidencia una disminucion de la fase de precipitados
discontinua y se observan con mayor claridad los limites de grano asi como los carburos
precipitados en el borde de grano caracteristicos de los aceros de herramientas de trabajo
en caliente [41]. Estos carburos se encontraron en mayor medida en las microestructuras
de los tratamientos a 1400°C comprobando que sinterizar en presencia de fase liquida
genera una mayor probabilidad de segregacion de particulas de segunda fase como

carburos, de esta forma no se sacrifican propiedades mecéanicas o estructurales por calidad

superficial.
a) ;'.~//(
e

\‘iii W

) Carburos en borde de grano
S

Figura 3-28: Detalles microestructurales a 1000X de las zonas intermedias entre el centro
y la superficie de las probetas sinterizadas a a) 1400°C y 120 minutos, b) 1350°C y 60

minutos. [Autor]

Mediante microscopia electrénica de barrido SEM se confirmaron las microestructuras
obtenidas por microscopia Optica, y, por dispersién de energia de rayos X EDS se
identificaron los elementos presentes en ellas. En la Figura 3-29 obtenida en SEM se
observa la misma microestructura de la Figura 3-28 a) y se marcan cuatro areas de interés

en las que se tomaron las mediciones con EDS. El &rea 1 corresponde al medio del grano,
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el &rea 2 a los precipitados discontinuos en color gris claro, el area 3 los carburos en color
gris oscuro segregados en el limite de grano y el area 4 al limite de grano.

Los espectros EDS para las &reas 1 y 2 arrojaron un porcentaje en peso de hierro de
84,34% y 86,43% respectivamente sin mayor contribucién de otros elementos confirmando
gue corresponden a las fases martensitica y bainitica del acero AlSI H13 tras solidificacién.
Por su parte, la Figura 3-30 muestra los espectros EDS para las areas 3 y 4 obteniendo
para el &rea 3 un porcentaje en peso de 40,18% de vanadio y para el area 4 un porcentaje
en peso de 22,41% de cromo; esto explica que en el limite de grano se vean dos contrastes
entre los carburos segregados, en color claro se observan los carburos de cromo y en color

oscuro los carburos de vanadio.

Figura 3-29: Detalle microestructural en SEM a 1000X de la zona intermedia entre el centro
y la superficie de las probetas sinterizadas a 1400°C y 120 minutos. Sefialadas las areas
de interés para medicion con EDS. [Autor]
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En la Figura 3-31 se observa la microestructura a 1000X caracteristica de la zona centro
de las probetas sinterizadas, esta microestructura fue similar para todos los tratamientos a
excepcion de los tratamientos Al y A3 de sinterizacion a 1350°C y 60 y 120 minutos
respectivamente debido a la porosidad presente en estas zonas como se analizé en la
seccion 3.3.1. de este documento durante el analisis de porosidad. Se evidencia un mayor
crecimiento de grano en las probetas sinterizadas a mayor temperatura, obteniendo
valores de 7-8 para aquellas sinterizadas a 1350°C y de 5-6 para las probetas sinterizadas
a 1400°C, ambos medidos bajo norma ASTM E112-13 [42].

@ Element Element Element Atomic Weight
Number Symbol Name Cone. Conc.
23 W Vanadium 30.90 40.18
26 Fe Iron 18.97 27.03
24 Cr Chromium 10.74 14.25
[ C Carbon 36.37 11.15
42 Mo Molybdenum 3.02 7.39
[] T n 5 ) a}
Element Element Element Atomic Weight
@® Number Symbol Name Conc. Conc.
26 Fe Iron 38.85 54.68
24 Cr Chromium 17.10 22.41
6 C Carbon 36.88 11.16
23 \ Vanadium 4.94 6.34
42 Mo Molybdenum 2.24 5.42
b)

Figura 3-30: Espectro EDS y cuantificacién del microanalisis quimico de a) el area 3y b)
el area 4 de la zona intermedia entre el centro y la superficie de las probetas sinterizadas
a 1400°C y 120 minutos. [Autor]
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Figura 3-31: Detalles microestructurales a 1000X de las zonas centro de las probetas
sinterizadas a a) 1350°C y 90 minutos, b) 1400°C y 90 minutos. [Autor]

Si bien en estas metalografias los granos de color blanco podrian confundirse con ferrita,

en los aceros de herramientas de trabajo en caliente la martensita puede verse en

tonalidades blancas [40], [41], [43]; y se comprobd que en efecto corresponde a martensita

con una medicion de microdureza Vickers. La Tabla 3-10 muestra los resultados de

microdureza para las probetas sinterizadas, la desviacién en las mediciones se debe a que

durante el ensayo no se tiene soporte mecanico al realizar la indentacién sobre una zona

mixta y no puntual ya que el material no es completamente continuo.

Tabla 3-10: Resultados de microdureza Vickers.

Tratamiento

Microdureza

Dureza equivalente

Vickers [HV] [HRC]
Al (1350°C-60min) 203 +/- 48 15
A2 (1350°C-90min) 429 +/- 152 43
A3 (1350°C-120min) 342 +/- 199 35
B1 (1400°C-60min) 513 +/- 159 50
B2 (1400°C-90min) 715 +/- 180 60
B3 (1400°C-120min) 463 +/- 44 46

Los valores obtenidos de dureza son prometedores al compararlos con las condiciones de

suministro del acero AISI H13 fabricado por proceso convencionales en el mercado, cuya

dureza varia segun el tratamiento térmico realizado al material y oscila entre 45 HRC y 52
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HRC con tratamiento térmico en caliente de temple, y alrededor de 20 HRC si el material
se entrega solo recocido [44], [45]. Teniendo en cuenta estos valores de comparacion, los
procesos de sinterizacion a 1400°C satisfacen los requerimientos de dureza para el
comportamiento mecéanico del material fabricado, por su parte el tiempo de sinterizacion

con mejores resultados corresponde a los 90 minutos.

Las probetas sinterizadas a 1350°C presentan menor dureza que aquellas sinterizadas a
1400°C debido a que tienen un menor tamafio de grano y por tener una mayor proporcion
de fase bainita, la cual es de menor dureza que la fase martensitica. Las zonas cercanas
a la superficie de las probetas presentan menor dureza debido a la presencia en gran
proporcién de bainita, mientras que las zonas mas duras son aquellas intermedias debido
a la mayor precipitacion de carburos.

3.5 Conclusiones capitulo tres

En el desarrollo de este capitulo se llevd a cabo la despolimerizacion y sinterizacion de las
probetas segun el disefio experimental propuesto. Se realizé la caracterizacion de las
probetas una vez sinterizadas realizando mediciones de densidad, geometria y rugosidad
superficial mediante técnicas de metrologia dimensional y microscopia Optica, con el fin de
comparar con los datos del estado en verde de las probetas, cumpliendo asi con los

objetivos propuestos del presente trabajo de investigacion.

Se identifico la variacion en densidad y porosidad de muestras de impresion 3D por
extrusion en acero de herramientas H13 obtenidas bajo diferentes condiciones de
temperatura y tiempo de sinterizado con rangos entre 1350°C a 1450°C y 60 a 120 minutos
respectivamente, encontrando que tanto tiempo como temperatura de sinterizacion
influyen en la densificacibn de manera independiente, sin embargo, son factores cuta
interaccion no influye en el porcentaje de densificacion final. El factor que més influye en
la reduccion de la porosidad es el tiempo se sinterizacion, obteniendo mayores valores de
densidad para temperatura de 1400°C con 120 minutos de sinterizacion, y una
densificacion entre el 90% y 95% de la densidad del acero H13 gracias a procesos

completos de difusion y recristalizacion.
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Se evaluo el efecto de la temperatura y tiempo de sinterizacion en la precisién dimensional
de muestras de impresion 3D por extrusion en acero de herramientas H13 usando
metrologia dimensional y calculando tanto la contraccién volumétrica como la contraccion
en el plano XY y en direccion del eje Z de fabricacion. Se encontré que la contraccion de
las piezas es anisotropica, es decir, no se da en la misma proporcion en todas las
dimensiones, ya que depende de la orientacién del polimero, el espaciamiento entre
deposiciones y orientacion del material de relleno, por lo que estos factores deben tenerse
en cuenta en el disefio CAD de las piezas. Se evidencié también que el porcentaje de
contraccion volumétrica de los componentes depende directamente de la combinacion de
ambos factores tiempo y temperatura obteniendo resultados similares para diferentes
combinaciones, sin embargo, la temperatura es el factor que influye en mayor medida en
la calidad geométrica de los productos finales generando una mayor deformacién a

mayores temperaturas.

Se realiz6 una caracterizacion superficial de las muestras de impresion 3D por extrusion
en acero de herramientas H13 después del proceso de sinterizado mediante la
construccion de perfiles de rugosidad por microscopia 6ptica confocal. Se encontrd que el
factor que mas influye en la rugosidad superficial en el plano XY de fabricacion es la
temperatura, mientras que el factor que mas influye en la rugosidad superficial en el eje Z
de fabricacion es el tiempo. Esto comprueba la importancia de la seleccion adecuada de
la combinacion de ambos factores para obtener la calidad superficial global requerida
segun la aplicacion. Se lograron valores de rugosidad superficial entre 7 ym y 28 um
validando la ruta de fabricacion por FFF ya que estos valores de rugosidad se aproximan
a las rugosidades tipicas de componentes fabricados por otros procesos de manufactura
aditiva lo cuales logran calidades superficiales entre 8 um y 12 ym antes de operaciones

de acabado.

Se realiz6 también una caracterizacion microestructural mediante técnicas convencionales
tales como metalografia, microscopia 6ptica y microscopia electronica de barrido con el fin
de comprobar los resultados obtenidos de porosidad y evaluar las caracteristicas internas
de las piezas metdalicas producidas mediante FFF como discontinuidades, tamafio de
grano, fases presentes en la microestructura y su relacién con la dureza del material
fabricado. Las muestras sinterizadas a 1400°C por 90 minutos mostraron los mejores

resultados globales incluyendo el andlisis a nivel microestructural.
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Por ultimo, se comprobd también la importancia de la atmésfera de sinterizacién y como
un flujo constante de gas protector garantiza que los residuos de aglutinante
descompuestos se eliminen de las muestras protegiéndolas de procesos de oxidacién y
otros defectos geométricos. Se observd que las variaciones en la masa de los
componentes se asocian también a los cambios dimensionales, y las variaciones de todos
los subprocesos anteriores de fabricaciébn se ven intensificados durante el ciclo de
sinterizacion. Cambios geométricos en la porosidad final de los componentes se relacionan
con la temperatura de sinterizacion y se evidencian en la microestructura, ademas, la
rugosidad de las piezas aumenta en el proceso de sinterizacion debido a la contraccién y

a la formacion de poros superficiales debido a la naturaleza del proceso.



4.Conclusiones y recomendaciones

4.1 Conclusiones

En el desarrollo del presente trabajo de investigacion se amplié la base de conocimiento
de la linea de investigacion de manufactura aditiva en el Laboratorio de Fundicion y
Pulvimetalurgia de la Universidad Nacional de Colombia, mediante el estudio de la calidad
superficial de componentes de acero obtenidos mediante el proceso de fabricacion de
filamentos fundidos basado en la extrusion. El trabajo comprende todo el proceso de
fabricacion desde la producciéon del material compuesto a ser usado en la obtencion de
componentes metélicos mediante impresiébn 3D y posterior sinterizacion hasta su

caracterizacién morfolégica, superficial y microestructural.

Se evidenci6 la importancia de realizar un control de calidad riguroso en cada etapa del
proceso de fabricacién para obtener componentes con la menor cantidad de defectos tanto
superficiales como internos. Debido a la cantidad de variables involucradas desde las
etapas tempranas de produccion, realizar este control aumenta las probabilidades de
obtener componentes con la mejor calidad superficial posible y evita que haya una mayor

propagacion de defectos en los procesos siguientes.

Se logré obtener un filamento imprimible y con las caracteristicas necesarias de rigidez y
flexibilidad con una carga metalica del 52% en volumen de polvo de acero de herramientas
de trabajo en caliente AISI H13 mediante la mezcla de material multicomponente
polimérico, ampliando asi la gama de materiales metalicos con los que se puede trabajar
en manufactura aditiva dentro del laboratorio y que pueden ser ofertados a distintos

sectores de la industria metalica del pais.

Se realiz6 la caracterizacion de las probetas en verde y sinterizadas realizando mediciones

de densidad, geometria y rugosidad superficial mediante técnicas de metrologia
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dimensional y microscopia Optica, obteniendo datos comparativos entre los estados inicial
y final del proceso de sinterizacion, cumpliendo con los objetivos propuestos del presente
trabajo de investigacion, los cuales se enfocaron en la evaluacion de las variables

densidad, contraccion y calidad superficial de los productos finales.

Se identifico el efecto de los factores tiempo y temperatura de sinterizacion en la variacion
en densidad y porosidad de muestras de impresibn 3D por extrusibn en acero de
herramientas AlISI H13 obtenidas bajo diferentes combinaciones con rangos entre 1350°C
a 1450°C y 60 a 120 minutos, encontrando que el factor que mas influye en la reduccién
de la porosidad es el tiempo se sinterizaciéon, obteniendo una densificacion de hasta 90%
y 95% de la densidad del acero AISI H13 para una combinacion de 1400°C con 120
minutos de sinterizacion. Aumentar aln mas los tiempos de sinterizacion no llevan
necesariamente a una mayor coalescencia de particulas, sino que, por el contrario, podrian

llevar a un detrimento de las propiedades mecanicas al afectar su microestructura.

Se evaluo el efecto de la temperatura y tiempo de sinterizacién en la precisién dimensional
de las muestras usando metrologia dimensional y calculando tanto la contraccién
volumétrica como la contraccion en el plano XY y en direccion del eje Z de impresion,
encontrando que la contraccion de las piezas es anisotrépica y depende directamente de
la combinacion de ambos factores tiempo y temperatura, sin embargo, la temperatura es
el factor que influye en mayor medida en la calidad geométrica de los productos finales

generando una mayor deformacion a mayores temperaturas.

Se estudi6 el efecto de los factores tiempo y temperatura de sinterizacién en la rugosidad
superficial de las muestras de impresién 3D mediante la construccién de perfiles de
rugosidad por microscopia éptica confocal, encontrando que el factor que mas influye en
la rugosidad superficial en el plano XY de fabricacién es la temperatura, mientras que el
factor que mas influye en la rugosidad superficial en el eje Z de fabricacion es el tiempo.
Esto comprueba la importancia de la seleccion adecuada de la combinacion de ambos
factores para obtener la calidad superficial global requerida segun la aplicacion. Se
lograron valores de rugosidad superficial prometedores para la fabricacién de aceros de
herramientas con buena calidad superficial por FFF mejorando la competitividad de esta
ruta de fabricacion frente a otras técnicas de manufactura aditiva dentro de la llamada

cuarta revolucion industrial o industria 4.0.
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Se comprobaron los resultados de porosidad y se evaluaron las caracteristicas internas de
las muestras metalicas producidas por FFF mediante una caracterizacion microestructural
utilizando microscopia Optica y electronica. Se identificaron las fases presentes en la
microestructura y su relacion con la dureza del material fabricado, encontrando que las
propiedades obtenidas de las muestras impresas con equipo de bajo costo son
prometedoras para su aplicacibn en sectores industriales como la impresién de
herramientas de punzonado para trabajo en caliente utilizadas en la fabricacion de
componentes mecanicos, o en la fabricacién de repuestos de herramientas y componentes
varios, siendo una oportunidad de diversificacion del mercado al acortar tiempos de
importacion y fabricacion; sin embargo, hace falta realizar pruebas de impresién de
componentes reales asi como una caracterizacibn mecénica y la validacion de su

comportamiento en un ambiente real de trabajo.

La mejor combinacion de parametros para la fabricacion de componentes de acero AlSI
H13 por FFF depende de los requerimientos funcionales y estéticos de la pieza, asi como
se su forma, sin embargo, se recomienda realizar los procesos de sinterizacion a 1400°C
y 90 minutos, siendo esta la combinacién que arrojé los mejores resultados globales de
calidad superficial incluyendo el analisis a nivel microestructural. Estos resultados
contribuyen a la disminucion de brechas tecnolégicas entre los procesos de manufactura
aditiva mejorando la competitividad de la técnica de FFF en términos de aseguramiento
dimensional y calidad superficial, asi mismo, impulsa la diversificacion de materiales
utilizados para fortalecer las alianzas con el sector productivo, ya que los materiales
metalicos y aleaciones impresas en 3D pueden convertirse en un elemento critico en las
cadenas de produccidn y suministros de piezas de repuesto en los mercados comerciales

con alto impacto en sectores metalmecanico y automotriz.

4.2 Recomendaciones

El estudio de la calidad superficial de componentes de acero obtenidos mediante
manufactura aditiva basada en extrusion de filamentos fundidos representa un gran avance
para el Laboratorio de Fundicion y Pulvimetalurgia, ya que permitié identificar las variables
gue necesitan un mayor control en cada etapa del proceso de produccién como lo es el

mezclado, la extrusion, la impresion y la sinterizacion, cada uno de los cuales constituye
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un area de conocimiento especifico con un amplio espectro de posibilidades de
investigacion, de esta manera se puede comprobar si la ruta alterna de fabricacion utilizada
genera materiales con propiedades similares a los que se obtienen por procesos de

fabricacién convencionales.

Para reducir la aparicién de defectos desde etapas tempranas de produccion se requiere
una inversion en los equipos donde se obtienen los filamentos tales como un equipo de
pelletizado que evite la contaminacién del material y una extrusora con banda de transporte
y equipo de enrollado para aumentar la calidad y homogeneidad en el didmetro del
filamento, el cual es crucial para garantizar buenos resultados en el proceso de impresion

y reducir la cantidad de defectos presentes luego de sinterizacion.

Se recomienda seleccionar cuidadosamente los parametros de tiempo y temperatura de
sinterizacion segun el material a emplear, asi como los valores de densidad, y rugosidad
superficial deseados segun la aplicacion. Conocer la composicién quimica del material con
anticipacion asi como su diagrama de fases y temperaturas de transicién es clave para
seleccionar la temperatura maxima de sinterizacion, se recomienda no superar el 50% de
formacion de fase liquida en el caso de sinterizacion liquida parcial para evitar
deformaciones geométricas en los componentes; asi mismo, no es recomendable superar
tiempos de sinterizacion de 120 minutos pues no garantizan una mayor difusion y por el
contrario puede contribuir al detrimento de las propiedades mecanicas de los

componentes.

Aln se requieren investigaciones futuras orientadas en los post procesos de tratamiento
térmico de los componentes obtenidos, asi como la validacién de los resultados en un
ambiente real de trabajo, para ello se propone como trabajo futuro realizar una prueba de
impresion de una herramienta con geometria real para estudiar su comportamiento
mecanico a tension y desgaste, con el fin de comparar su desempefio con una herramienta
actual en el mercado y validar que la combinacién de tiempo y temperatura de sinterizacion

Optima para la calidad superficial en efecto no conlleva a sacrificar propiedades mecéanicas.
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