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EDITORIAL

Desde SOCIEMAT agradecemos una vez mas a todas las personas que ha hecho posible cerrar un
nuevo numero de nuestra revista Material-ES, que cierra su tercer afio de vida con un articulo
invitado a cargo de J. Diaz-Marcos en el que no solo se incide en la importancia de la divulgacion
cientifica sino que se nos invita a SOCIEMAT de forma expresa, es decir, a todos sus integrantes, a
participar de forma activa en el creciente interés por fomentar y liderar las tareas de divulgacion en
ciencia de materiales en Espafa. Asimismo, se publica el trabajo de A. Dolz Ripollés, que quedd
finalista en la convocatoria al Premio Caja de Ingenieros al Mejor Trabajo de Fin de Grado en
Ingenieria de Materiales 2019. Se incluye también un estudio sobre los parametros de fabricacidn en
el agrietamiento de la superaleacion IN738LC y un trabajo de sintesis de circona estabilizada con ceria
usando tecnologia de microondas.

Tras el reciente éxito alcanzado por SOCIEMAT con la organizacién del congreso EUROCORR 2019 en
Sevilla, cuyo maximo responsable fue nuestro Presidente, Prof. Juan José de Damborenea, al que
felicitamos fervientemente por el notorio éxito conseguido, la Junta Directiva de SOCIEMAT esta ya
plenamente involucrada en la organizacién de dos eventos este afio, el Congreso Nacional de
Materiales CNMAT2020 en Malaga del 23 al 26 de junio (la informacién relevante se encuentra
disponible en la pagina web https://cnmat2020.com/), y el Junior EUROMAT 2020, que se celebra en
Granada del 12 al 16 de julio (mas informacién en https://junioreuromat2020.com/).

En relacién al CNMAT2020 ya se ha abierto el plazo de inscripcion asi como el plazo para la
presentaciéon de resimenes. Este afio contamos con varias novedades, como la creacién de un
Concurso de Estudiantes en el que pretendemos fomentar la participacién de los jovenes
investigadores que estan realizando sus estudios de master y de doctorado, o doctores que hayan
defendido su tesis doctoral durante el mismo afio 2020. Esperamos que este concurso sea un aliciente
para los jévenes y apostamos por darle la maxima visibilidad dandoles un foro de presentacién de sus
ponencias que no solape con el resto de comunicaciones y sesiones, con lo que esperamos animar
también a los investigadores senior a apoyar y atender las conferencias de los jovenes investigadores.

Por otra parte, y siempre con el objetivo de potenciar la participacion de nuestros jévenes
investigadores, os animamos fervientemente a aprovechar la celebracién del Junior EUROMAT 2020
en Espafia y apoyar esta nueva iniciativa de SOCIEMAT con la presencia de los investigadores noveles.
Ya estd abierto también tanto el plazo de inscripcion como el plazo de envio de resumenes.

Os animamos a consultar periddicamente las paginas web de ambos Congreso y a comenzar a hacer
vuestros planes de participacion en ellos.

Finalmente, aprovechamos estas fechas para desearos una Feliz Navidad y los mayores éxitos
personales y profesionales en el Nuevo Afio 2020.


https://cnmat2020.com/
https://junioreuromat2020.com/
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ARTICULO INVITADO

LA IMPORTANCIA DE LA DIVULGACION Y LA COMUNICACION CIENTIFICA EN
MATERIALES: (SOCIEMAT, TE APUNTAS?

J. Diaz-Marcos?

!Centros Cientificos y tecnolégicos de la Universidad de Barcelona (CCiTUB). C/Lluis Solé i Sabaris, 1.
08035, BCN, jdiaz@ccit.ub.edu

Resumen: En el siguiente texto se aborda la importancia de la divulgacion cientifica para informar a la sociedad sobre
la importancia de los materiales y para afrontar la batalla ideoldgica contra las fake news en este campo, que poco a
poco van invadiendo la sociedad de la informacidn. En paralelo, se muestra algin caso de éxito de proyectos de
divulgacién que estan logrando aproximar a la sociedad el mundo de los nanomateriales y por Gltimo, se invita a la
comunicacion cientifica de SOCIEMAT a abordar este tipo de proyectos como soluciones Utiles para su trabajo en el

mundo de los materiales.

Palabras clave: Divulgacion, comunicacién cientifica, Fake News, Materiales, Nanotecnologia

1. INTRODUCCION.

El mundo de los materiales no es ajeno a las fake news o
falsos mitos, siendo el mundo de los plasticos el
paradigma de este hecho. Es mas, no hace mucho se
publicé una guia para contrarrestar muchos de estos
falsos y erroneos mitos [1]. Este hecho no es baladi,
porqué segun la consultora lider mundial en tecnologias
de la informacion, Gartner, en el 2022 el publico
occidental consumird mas noticias falsas que verdaderas
y que no habra suficiente capacidad, ni material ni
tecnolGgica, para contrarrestarlas. Se ha de remarcar que
Gartner, con sede en Stamford, tuvo como mayor
accionista a la compariia de capital riesgo Silver Lake;
por lo tanto, no sabemos si esta notica sobre fake news
en realidad es una fake news o un vaticinio interesado.

Figura 1. Fake News (https://bit.ly/20FaqEB)

Sinceramente creo, que desde la Sociedad de Materiales
se ha de liderar la comunicacién y divulgacion cientifica
en materiales en Espafia, para asi, como primer objetivo,
acabar o al menos contrarrestar todos los errores y
falsedades que a veces leemos o escuchamos sobre los

materiales y en paralelo, por otra serie de consecuencias
y hechos importantes que, a continuacion, mostraran la
importancia de este tipo de actividades.

2. FOMENTANDO LA CURIOSIDAD, EL
CONOCIMIENTO Y LA COMPRENSION
CIENTIFICA.

Vivimos una época dorada de la comunicacion, la
participacién publica y la divulgacion de la ciencia,
areas, por otra parte, que permiten fomentar la
curiosidad, el acercamiento o la comprension de los
conceptos, procesos y aplicaciones de la ciencia.

El final del siglo XX y principios del XXI ha supuesto
todo un hito para la comunicacién cientifica, destacando
las actuaciones en el campo de la genética, comenzando
por las acciones para descifrar el genoma humano y
continuando con la revolucion actual de las nuevas
técnicas de edicidn genética, como el CRISP [2].

La comunicacion cientifica es mas compleja que
simplemente traducir la jerga de la ciencia al lenguaje
que el publico comprende. Su complejidad se deriva de
la diversidad e interconexion de sus muchos elementos,
incluidos los objetivos de la comunicacidn, el contenido
que se transmite, el formato en el que se presenta y las
personas y organizaciones involucradas. Las personas
abordan la comunicacion cientifica desde sus propios
puntos de partida: una combinacién de expectativas,
conocimientos, habilidades, creencias y valores que, a
su vez, estan conformados por influencias sociales,
politicas y econdmicas mas amplias. Las organizaciones
e instituciones involucradas en la comunicacién
cientifica agregan sus propias preocupaciones e
influencias. Ademas, el panorama de la comunicacion
estd cambiando dréasticamente en formas que ofrecen
oportunidades sin precedentes para comunicarse Yy
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conectarse con otros, pero también plantean muchos
desafios. Una tarea clave es identificar los factores
claves y mejores practicas para una comunicacion
cientifica efectiva que anticipe y responda
adecuadamente a esta complejidad [3].

Communication

Science

Figura 2.
(https://bit.ly/37xuUI3)

Aunque algunos objetivos de la comunicacion cientifica
pueden lograrse mediante la transmision unidireccional
de la informacion a un publico objetivo, otros objetivos
se logran mejor mediante el didlogo que se produce a
través del compromiso publico formal [4]. Objetivos
como generar la emocion, el intercambio de
informacién necesaria para una decision y la bldsqueda
de puntos en comun entre las diversas partes interesadas
se prestan al compromiso publico como estrategia de
comunicacion. Ademas, la participacion publica puede
ser una forma importante de conocer las inquietudes,
preguntas y necesidades de la audiencia a la que se
dirige la informacion. Un informe reciente de las
Academias Nacionales de Ciencias, Ingenieria y
Medicina [5] que incluye una recomendacion sobre el
compromiso publico para la tecnologia emergente de
edicién de genes proporciona un ejemplo util de las
razones para utilizar dicho enfoque. A medida que
avanza la ciencia de edicidn de genes, genera muchas
preguntas sobre la ciencia y sus aplicaciones, asi como
la ética y la gobernanza de su uso.

En términos mas generales, la participacion publica
ofrece oportunidades para facilitar la transparencia y el
consentimiento informado entre las partes interesadas y
para que cada parte aprenda y ensefie a otras personas
involucradas en el debate. Un componente esencial de la
ensefianza y el aprendizaje mutuos, es la oportunidad de
aclarar las creencias y la comprensién de uno, revisar
sus opiniones, conocer el pensamiento de los demas y
articular valores en medio de la incertidumbre sobre las
implicaciones sociales de una decision. Un beneficio
clave de tales procesos es construir y mantener la
confianza a través de un proceso justo, abierto y
transparente. Cuando los cientificos son transparentes
sobre cualquier conflicto de intereses, fuentes de
financiacion o afiliaciones importantes relacionadas con
su trabajo, se pueden mejorar las opiniones publicas
sobre su integridad [6]. Sin embargo, cuando se trata de

cuestiones moralmente complejas, el resultado puede
ser mas importante para las personas que la
imparcialidad del proceso [7]. En estas circunstancias,
simplemente garantizar un proceso justo puede no ser
suficiente para fomentar la confianza y la cooperacion
entre los distintos actores.

La participacién puablica es un reto mayuUsculo. El
proceso de reunir a muchas partes interesadas y publicos
diferentes, es un desafio que requiere una preparacion y
apoyo sustanciales. Algunos criticos sugieren que los
bajos niveles de conocimiento y atencién de la ciencia
por parte del publico general y los bajos niveles de
participacion general, pueden hacer que el proceso sea
improductivo o incluso contraproducente en algunos
casos [8]. De todos modos, es innegable que la
participacién publica es una poderosa herramienta e
incluso puede ser especialmente Util cuando la ciencia
estd involucrada en una controversia, por lo que es
importante que la investigacion preste atencion al
disefio de los procesos de participacion y deliberacion
que involucran a la ciencia en una amplia gama de
circunstancias.

Una herramienta de participacion ciudadana muy
poderosa, que poco a poco estd comenzando a
despuntar, es la llamada ciencia ciudadana [9]. La
ciencia ciudadana crea un nexo entre ciencia Yy
educacién que, junto con las tecnologias emergentes,
expande las fronteras de la investigacion y el
compromiso publico.

Este tipo de proyectos de ciencia ciudadana suelen estar
asociados a la ecologia, biologia, medio ambiente o
medicina, pero el mundo de los materiales también se
puede aprovechar de esta potente herramienta.

Por otra parte, existen otras posibilidades para
comunicar ciencia, mas all4& de las asociadas a la
participacién ciudadana directa, proyectos donde los
ciudadanos sean los receptores de la divulgacion
cientifica y puedan aprender de los avances y los
resultados de la ciencia y las nuevas tecnologias. En el
mundo de los materiales, sin duda alguna la revolucion
de la nanotecnologia estd marcando muchas de las
acciones de comunicacién cientifica que se estan
realizando a nivel mundial y que, indudablemente, estan
lideradas por los Estados Unidos, con iniciativas como
la NNI [10] y la NISE network [11].

En el proximo punto, hablaremos de las acciones que se
estan realizando en nuestro pais, y que pueden servir de
ejemplo para coordinar acciones mas amplias en el
mundo de los materiales, donde SOCIEMAT se
convierta en uno de los actores principales para
liderarlas.

3. ESTADO DE LA NANODIVULGACION EN
ESPANA.

La nanociencia y la nanotecnologia tienen un impacto
creciente en nuestras vidas y es capital que la juventud
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esté preparada para entender las oportunidades y los
retos asociados a sus aplicaciones. La divulgacion de
estas disciplinas es complicada, tanto por el hecho de
que se trata de &mbitos de conocimiento transversales y
complejos como por la terminologia altamente
especializada que emplea la comunidad cientifica. A
pesar de ello, son &reas de conocimiento clave en
nuestras vidas por el impacto que tienen, tanto en el
presente como en un futuro inmediato.

¢Qué se esté haciendo en Espafia por divulgar / formar
en nanotecnologia a los ciudadanos y a los futuros
candidatos a “nanotecnol@”?

No hay ningin plan especifico que intente abarcar
diversos niveles educativos ni aglutine a las
comunidades autdnomas. Existe un marco relativamente
aglutinador a través de las convocatorias de la fundacién
de ciencia y tecnologia (fecyt): a las que algunas
iniciativas individuales solicitan ayudas sin que haya
lineas prioritarias y existe un desajuste entre las lineas
prioritarias del plan nacional y esta interesante iniciativa
de fomento de la divulgacion.

Existen diferentes hitos en la nanodivulgacion en
Espafia, puede que uno de las primeras fuera la creacion
de la Unidad Didactica “NANOCIENCIA Y
NANOTECNOLOGIA (NyN): Entre la ciencia ficcion
del presente y la tecnologia del futuro” [12] que se
distribuye en Espafia en Institutos y colegios desde el
2008. La existencia de experiencias mas interactivas
(como exposiciones, talleres, etc.) son también uno de
los puntos que refuerzan la idea de la necesidad que
tiene la sociedad de saber sobre NyN. Existen decenas
de actividades mas, que harian imposible resumirlas en
este articulo, lo que si haremos sera resumir alguna de
las mas destacadas, dando pequefias pinceladas de las
mismas, con la idea de poder explicarlas en profundidad
en futuros articulos.

Asi, por ejemplo, nos encontramos con las “Cajas
didacticas sobre nano”, unos Kits creados por la empresa
ESCIENCIA vy el Instituto de Nanociencia de Aragén,
con material facilmente manipulable en el aula sobre
experimentos nano. A partir de aqui, consiguieron que
el desconocimiento entre los padres de los alumnos
sobre la nanociencia pasara de un 75% antes de tener el
kit en el aula de sus hijos, a un 27%. Como Ultimo
proyecto, presentaron el “Nanomartes”, un maletin con
varios experimentos nanotecnoldgicos que cada martes
cambia de instituto, llegando al méaximo de alumnos
posibles en Aragén, lugar dénde se ha desarrollado.

! La Fundacidn Esparfiola para la Ciencia y Tecnologia,
FECYT, es una fundacién publica dependiente del
Ministerio de Economia y Competitividad a través de la
Secretaria de Estado de 1+D+I (SEIDI) cuya mision es
impulsar la ciencia e innovacion, promoviendo su
integracion y acercamiento a la sociedad, apoyando en
el &mbito de sus funciones las necesidades de los
agentes del Sistema Espafiol de Ciencia, Tecnologia e
Innovacion.

Otro ejemplo, qué también combina educacién y
divulgacién de las nanotecnologias lo encontramos en el
proyecto NanoEduca [13]. Una iniciativa conjunta de la
Universidad de Barcelona (UB), el Instituto Catalan de
Nanociencia y Nanotecnologia (ICN2), la Universidad
Auténoma de Barcelona (UAB) y el Centro de Recursos
Pedagdgicos Especificos de Apoyo a la Innovacién y la
Investigacion Educativa (CESIRE), del Departamento
de Educacién de la Generalitat de Catalufia. Este
esfuerzo coral tiene por objetivo acercar las
herramientas, el lenguaje y las aplicaciones de la
nanociencia y la nanotecnologia a los institutos de
secundaria. Desde 2015, los contenidos de NanoEduca
han llegado a mas de 7.000 alumnos de méas de 400
centros educativos, principalmente en Catalufia pero
también en el Pais Vasco, la Comunidad de Madrid y la
ciudad austriaca de Salzburgo.

Figura 3. Imagen de la jornada final NanoEduca
desarrollada en el 2018 en la Universidad de Barcelona

NanoEduca es una iniciativa destacable tanto por la
excelencia de las instituciones implicadas como por el
volumen y la calidad de las aportaciones desarrolladas
desde 2015. El proyecto se ha consolidado como una
iniciativa pionera que ha sido capaz de trasladar a las
aulas de secundaria la investigacion mas puntera con
una propuesta didactica transversal y competencial.
NanoEduca acaba de recibir el Premio Nacional Catalan
de Comunicacién Cientifica [14], un reconocimiento a
la labor de divulgacion y al remarcable trabajo en
equipo realizado por las cuatro instituciones que forman
parte del programa, sus coordinadores, sus equipos de
trabajo y una amplia red de colaboradores.

El nanémetro —10 a la menos 9 metros— es una unidad
minuGscula que representa el mundo de la nanociencia y
la nanotecnologia, un mundo a menudo desconocido
pero con efectos y aplicaciones bien visibles para
nosotros. Con el objetivo de dar a conocer lo que sucede
en este nanomundo y descubrir qué se estd haciendo
desde la investigacién y la tecnologia a esta pequefia
escala, se cred en el 2016 el Festival de Nanociencia y
Nanotecnologia, 10alamenos9 [15].

Este segundo ejemplo, supone la mayor red de
divulgacion de las nanotecnologias creada en Espafia, y
uno de los proyectos de comunicacion cientifica mas
grande realizado en nuestro pais. Para situarnos, se
espera que en la V edicion del Festival, en abril del
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2020, participen cerca de 50 entidades entre
universidades y centros de investigacién, unas 20
ciudades situadas en 6 paises iberoamericanos.

El festival, que coordina la Universidad de Barcelona en
el marco del proyecto NanoDivulga, aborda la
comunicacion cientifica de las nanotecnologias desde
diferentes aproximaciones. Aunque no olvida los
seminarios como herramienta para transmitir ciencia,
estos son una herramienta secundaria, ya que se
potencian herramientas mas interactivas y participativas,
como retos cientificos, talleres, exposiciones
interactivas, etc. Cada edicion del festival supera el
centenar de actividades y el conjunto de asistentes en las
4 ediciones realizadas desde el 2016 supera las 50000
personas. En la organizacién participan mas de 35
entidades, entre universidades e institutos de
investigacién, muchas de las cuales son referentes en
Espafia y Europa en el ambito de la nanotecnologia.

Figura 4. Logo del Festival 10alamenos9.

4., EL BOOM DE LA COMUNICACION
CIENTIFICA.

Sin duda alguna, estamos viviendo un “boom” en la
comunicacion cientifica. Programas de radio, television,
revistas, monologos cientificos que llenan teatros,
canales de youtube con miles de suscriptores, etc. Se
vive un momento extraordinario donde la comunicacién
cientifica se muestra en una amplia "variedad de
formas" ofreciéndonos un amplio abanico de
herramientas para la divulgacién y la comunicacion.

Tampoco nos podemos olvidar que para comunicar
ciencia necesitamos a los periodistas y los periodistas
necesitan a los cientificos para diseminar la ciencia, este
binomio se convierte en otra herramienta necesaria.

Sociemat, tal y como se define, es una sociedad
cientifica cuyo objetivo es promover el desarrollo,
divulgacién y comunicacion de la Ciencia e Ingenieria
de Materiales. En esta promocién, ha de estar la
comunicacion cientifica como una herramienta
necesaria ¢Por qué no aprovecharla?

En resumen, este articulo busca hacer una breve
aproximacion a la comunicacion cientifica acompafiada
de algunos ejemplos practicos en el mundo de los
nanomateriales, todo esto para despertar el interés de las
investigadoras y los investigadores de SOCIEMAT para
que vean la comunicacion cientifica como una
herramienta complementaria de su trabajo y que la
conviertan en una herramienta necesaria, porque tal y
como decia Albert Einstein:

If you can’t explain it simply, you
don’t understand it well enough.

Albert Einstein

\

,w | "g‘z‘
\(ﬁ , J
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Finalista Premio SOCIEMAT Caja de Ingenieros Mejor Trabajo de Fin de Grado en Ingenieria en Materiales
ELECTRIC CURRENT ACTIVATED / ASSISTED SINTERING (ECAS): AN
INNOVATIVE PROCESS IN METAL FORMING

Antoni Dolz Ripollés?, José Antonio Calero Martinez?, M. Naria Salan Ballesteros®

! Universitat Politécnica de Catalunya, ESEIAAT (Colom 1-11, 08222-Terrassa), antonidripolles@gmail.com
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Resumen: Electric Current Activated / Assisted Sintering (ECAS) constituye un conjunto de procesos de sinterizacion de
polvo no convencional en la que la densificacion se mejora mediante la aplicacion de una corriente eléctrica pulsada
combinada con resistencia de calentamiento y la aplicacién de presién mecénica. Dentro de la tecnologia ECAS existen
muchas variantes que pueden clasificarse segin la duracion del proceso, la naturaleza de la fuente de potencia y la
naturaleza eléctrica de la matriz (conductora o aislante). Segln el tiempo de procesado se puede dividir el proceso en
procesado lentos (fast) o procesados rapidos (ultrafast). Electrical Resistance Sintering (ERS) es un proceso de
sinterizado rapido por resistencia eléctrica (ECAS ultrafast) que efectla una descarga de bajo voltaje y alta intensidad
mediante distintos tipos de onda a fin de homogeneizar, densificar y sinterizar la pieza, a través de unos polvos
conductores térmica y eléctricamente dentro de una matriz aislante.
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1. INTRODUCCION

En la industria de la fabricacion de herramientas de corte
el carburo cementado o metal duro (WC-Co) es el
protagonista indiscutible y la pulvimetalurgia o
metalurgia de polvos el proceso de conformado mas
habitual. Sin embargo, la tecnologia actual presenta
algunas deficiencias. Por este motivo se experimentan
alternativas que optimicen alguna fase del proceso como
el uso directo de la electricidad en lugar del horno en el
proceso de consolidacion de los polvos metalicos y
ceramicos. Existe una gran diversidad de posibilidades y
modalidades que se caracterizan por el uso de corriente
eléctrica como medio de consolidacion [1]-[4]. Se
pueden agrupar bajo el nombre genérico Electrical
Current Activated / Assisted Sintering (ECAS). El uso de
corriente eléctrica implica un aumento considerable en la
velocidad del proceso y, por lo tanto, una reduccion de
los costes de fabricacion, pero también se produce un
aumento del consumo energético y un coste inicial mayor
por la inversion en la maquinaria adecuada. Uno de los
principales procesos ECAS es el Electrical Resistance
Sintering (ERS). El ERS es un proceso, en investigacion,
de sinterizado por resistencia eléctrica que efectlia una
descarga de bajo voltaje y alta intensidad a través del
polvo metalico, a la vez que este es sometido a una
presiobn mecanica axial [1]-[3]. Este método
pulvimetalirgico no convencional esta incluido dentro de
los procesos ECAS ultrafast, es decir, proceso de
sinterizado muy rapido mediante campos eléctricos. A
diferencia del método convencional, el proceso ERS
ofrece una elevada densificacion y un tiempo breve de
procesado sin necesidad de atmosfera inerte o camaras de
vacio.

Actualmente, la mayor parte de los esfuerzos se centran
en la realizacion de piezas con diferentes tamafios y

configuraciones de proceso con el fin de ser analizadas y
estudiadas. Este método de estudio de prueba/error
implica la fabricacion de muchas probetas si se desea
entender el proceso y mejorarlo. Esta abriéndose paso la
linea de investigacién que persigue teorizar y modelizar
los procesos fisicos que tienen lugar en las distintas
situaciones. En las modalidades ECAS el proceso
experimental aln no ha sido teorizado completamente
pues los estudios existentes no abordan todos los aspectos
relevantes. Las mayores carencias se encuentran en la
modelacion del proceso, muy breve, en ocasiones de unos
microsegundos; y en la no existencia de ecuaciones que
simplifiquen de forma correcta el comportamiento del
polvo a nivel térmico, eléctrico o de densidad. Por lo que
se refiere al modelado, las particulas metalicas presentan
una delgada capa de éxido, de algunos nanémetros, a su
alrededor. Esta capa dificulta en gran manera el
modelado de las propiedades generales, especialmente
las de naturaleza eléctrica, de los agregados de polvo. Un
mayor avance en el modelado teérico y la posibilidad de
simular el proceso seria muy deseable, pues permitiria un
mayor control de las variables implicadas (campo de
temperaturas, campo de porosidades, campo de
tensiones...), asi como la eleccion de los valores
adecuados y Optimos para los pardmetros de procesado
(intensidades 'y tiempos de paso, fuerza de
compresion...). Ademas de la ya mencionada simulacién
computacional para la optimizacion del proceso, otras de
las principales lineas de investigacién para el desarrollo
e implementacion de la tecnologia ERS son la reduccién
del tiempo de sinterizado, la optimizacion de los
materiales usados tanto en las matrices y punzones como
en los polvos metalicos, el control del proceso mediante
sondas y sensores, la realimentacion de la fuente de
suministro y la automatizacion del proceso y el procesado
en serie.
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2. METODOLOGIA

En este trabajo se persigue simular y optimizar el proceso
ERS mediante el estudio metalografico y mecéanico
(dureza y tenacidad) en distintas condiciones de ensayo
(ERS). Por otro lado, y con tal de optimizar el proceso,
también se pretende realizar un conjunto de simulaciones
computacionales con el programa Matlab. De esta
manera se busca relacionar distintos parametros clave del
proceso como la porosidad, la presién o la conductividad,
a la vez que se presentan graficamente dichas relaciones.

De manera particular, este articulo pretende dar una
nueva vision en el campo de la sinterizacion por descarga
eléctrica en el proceso ERS, mediante la explicacion de
la metodologia seguida en la fabricacion de las probetas
con la tecnologia ERS y el posterior analisis
metalografico.

Tabla 1. Propiedades térmicas y eléctricas de distintas matrices

Las matrices y los punzones estan estrechamente
relacionados y caracterizan por los disefios y geometrias
simples y sencillos, sin esquinas o vértices muy
definidos, ni complejidades en la forma (principalmente
formas cilindricas). La razon de usar estas geometrias
simples es la dificultad de asegurar un buen sinterizado
de las zonas complejas, puntiagudas o esquinadas. En
esas zonas la corriente eléctrica fluye con mas dificultad
y no permite una buena unién entre las particulas del
polvo. Las propiedades principales que requieren las
matrices son: aislantes térmicas y eléctricas, durabilidad
aceptable, resistencia mecanica adecuada, buen acabado
superficial, inertes quimicamente y precio adecuado.
Estas propiedades delimitan las opciones a un conjunto
de ceramicas cuyas principales propiedades térmicas y
mecanicas se recogen en la Tabla 1.

Para los distintos ensayos realizados se han usado
matrices ceramicas de SYALON (Silicio—Aluminio-

L Propiedades térmicas Propiedades mecanicas
Material FOI'II:El.Il,i-iClIJD Temperatura Conductividad Moadulo de Resistencia a
quimica fusién [°C] | térmica [W/mK] | Young [GPa] | compresién [GPa]
SYALON | SiNo-ALO:-Y,0; | 2472 — 2537 18-23 275 —300 3.5-45
NZP Confidencial = 1300 =1 70 — 80 0.6
Alimina AlO; 2050 24 300 —400 22-26
Circonia ZrQ4 2715 22-25 200 -210 22-25

2.1. Materiales

En los procesos ERS, el aumento de la temperatura que
permite la sinterizacion de la pieza viene dado,
principalmente, por el efecto Joule. El corriente eléctrico
circula a través de los punzones, mientras que el polvo
metélico actla como resistencia eléctrica. En estos
procesos la matriz debe ser aislante térmica y eléctrica, a
fin de optimizar el proceso y evitar pérdidas de corriente
y de temperatura no deseadas, mientras que los polvos y
los punzones deben ser conductores [5], [6].

2.1.1. Punzones

Los punzones son responsables de transmitir tanto la
fuerza de presion como la corriente eléctrica aplicada por
la maquina de sinterizacion al agregado de polvo.
También desempefian la funcién de refrigerar la pieza.
Por este hecho, es necesario que presenten unas ciertas
garantias de conductividad térmica y eléctrica y
resistencia a los esfuerzos mecanicos. Los punzones en la
tecnologia ERS se caracterizan por los disefios simples y
las geometrias sencillas que presentan.

A fin de cumplir con la mayor exactitud posible las
caracteristicas de los punzones, se acostumbran a usar
electrodos de dos materiales con distintas
conductividades eléctricas. De esta manera se puede
obligar a la corriente a circular por los extremos de la
pieza y asi homogeneizar el sinterizado. Dos de las
aleaciones méas comunes en la fabricacioén de punzones
son el Cu-W y el Cu-Zr, sin embargo, para los ensayos
realizados se han usado punzones de un solo material,
Cu-W.

2.1.2. Matriz

Oxigeno—Nitrogeno). De un modo méas concreto, las
matrices de SYALON son una clase especializada de
materiales refractarios de alta temperatura que presentan
una elevada resistencia durante un amplio rango de altas
temperaturas, una buena resistencia al choque térmico y
una excepcional resistencia a la humectacion o la
corrosion por fundicion de metales no ferrosos. Ademas,
las matrices SYALON también ofrecen alta resistencia al
desgaste, baja expansion térmica y buena resistencia a la
oxidacion hasta por encima de 1000 °C.

2.1.3. Polvos metalicos

Los materiales més usados en la sinterizacion ERS
acostumbran a ser los polvos de WC-Co con
composiciones del 6% o del 10% Co. Estos materiales
poseen  caracteristicas  quimicas y  térmicas
sobresalientes, asi como propiedades de dureza y
resistencia a la abrasion y erosidn superiores a los
materiales compuestos comunes. Las propiedades
mecénicas, sin embargo, pueden ser modificadas
dependiendo del contenido de cobalto o del tamafio de
grano de los carburos de tungsteno. En los Gltimos afios
ha surgido el interés de las comunidades cientificas e
industriales por sustituir el carburo cementado (WC-Co).
Las principales razones son: la toxicidad del cobalto y de
su combinacion con el carburo de wolframio, la inclusion
del cobalto y el wolframio en el listado europeo de
materias primas criticas, y el fluctuante y creciente precio
del cobalto. El polvo metélico con el que se han realizado
gran parte de los ensayos ha sido el WC-10Co, aunque el
estudio ha ido derivando a otros materiales menos toxicos
y caros como el WC-CrC-Ni, con pocos ensayos, y el
WC-12Ni, con bastantes ensayos. Las principales
caracteristicas se pueden observar en la Tabla 2.
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2.2. Procedimiento experimental

Como se aprecia en la Figura 1, en los procesos ECAS,
tanto fast como ultrafast, se aplica simultaneamente una
corriente eléctrica y, normalmente, una presion mecanica
a fin de consolidar, sinterizar y densificar el polvo hasta
la configuracion deseada. En los ensayos realizados, se
procura que tanto la aplicacién de la corriente como de la
carga mecéanica sea constante durante el ciclo de
sinterizado o que varie durante las fases de densificacion.
Para conseguirlo es necesario un ajuste de la corriente y
de la carga mediante un control automatico.

Mechanical pressure
|

Ceramic E N
Die pe
1 s

- Electrode Electric
Current

Powder

[ Mechanical pressure |

Figura 1. Procedimiento basico de los procesos ECAS [6]

A pesar de que el proceso de sinterizado de las
tecnologias ultrafast es del orden de la fraccién de
segundo, el proceso entero ocupa alrededor de varios
minutos, siendo la preparacion de la maquina y del polvo
metalico las fases mas largas. La estructura o
procedimiento basico para el uso de la maquina incluye:
configuracion de la maquina, medicién y colocacion de
los polvos metalicos, sinterizacion y refrigeracion y
extraccion de la pieza y limpieza de la zona de trabajo.
La distribucién de intensidad mas cominmente usada
consta de un primer pulso de alta intensidad para activar
el polvo e iniciar la ruptura de las capas de dxido, seguido
de una segunda parte con el pulso de sinterizado y los
pulsos menores para refrigerar progresivamente la pieza
y asi evitar el choque térmico.

La fase siguiente a la configuracion y fabricacion de la
probeta es la preparacion de la probeta para el analisis
metalografico, siguiendo un proceso tradicional de corte
(disco de diamante), embuticion y pulido (alimina y
diamante). Y la ultima fase del proceso consiste en el
analisis metalografico de las muestras ya pulidas. De
entre todos los posibles analisis y estudios se han
realizado ensayos de densidad tasada o de golpeo, de
densificacion y porosidad, de dureza Vickers (HV30) y
de tenacidad (K;c).

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Densidad tasada

La densidad de golpeo o densidad tasada indica la
maxima porosidad de equilibrio no distorsionada tras
realizar el ensayo de vibracion del polvo metalico y
depende principalmente del tamafio y forma de la
particula y de la distribucion de polvo. Dicha prueba se
ha realizado con una maquina vibratoria o

Stampfvolumeter modelo Stav2003 de la marca JEL. El
estudio consiste en llenar el interior de una probeta con
40 cmq de polvo metalico y observar tras 22 minutos de
vibracion el nuevo volumen ocupado para asi calcular la

Tabla 3. Resultados densidad tasada

Polvo Densidad Densidad
i teorica tasada Porosidad
metalico 3 3
[g-cm’] [g-cm’]
WC-10Co 14,45 4,144 0,713
WC-CrC-Ni 14,35 4,922 0,657
WC-12Ni 14,30 6,23 0,564

densidad (ver Tabla 3).

3.2. Densificacion y porosidad

Es posible efectuar una primera criba general de las
piezas realizadas mediante la observacion de grietas y
poros. De este andlisis visual es posible deducir los
problemas relacionados con la excesiva o insuficiente
intensidad o el excesivo o insuficiente tiempo de
sinterizado o de refrigeracion.

En general, todas las piezas realizadas presentan una
misma microestructura basica que se puede ver en la
Figura 2: una zona porosa en el borde, tocando los
extremos y paredes de la pieza (zona 1), una zona muy
densificada (zona 2), y una zona densificada al interior o
nicleo de la pieza (zona 3). Por este hecho, el area

Figura 2. Diferenciacion zonas porosas
efectiva real o area que cumple los requisitos es inferior
al &rea total de la pieza.

Mientras que el microscopio permite observar y medir los
posibles poros de la pieza, tanto en la zona densificada
como en la zona porosa, la lupa permite observar la pieza
de una manera mas global y general. Con la lupa se
diferencia, a grandes rasgos, la zona porosa de la zona
densificada, ademas de poder asignar un valor de
superficie.

3.3. Dureza Vickers

Para evaluar la dureza de los compactos se ha realizado
el ensayo de dureza Vickers con una carga de 30 kg. Los
resultados de dureza y tenacidad obtenidos se muestran
en la Tabla 4 y la nomenclatura seguida puede apreciarse
en la Figura 3.
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3.4. Tenacidad

El estudio de la tenacidad consiste en medir las

longitudes de las grietas formadas en las esquinas de los

rombos producidos por las indentaciones y mediante

unos calculos obtener un valor de tenacidad. Se ha
Tabla 4. Resultados de dureza y tenacidad

Dureza

Referencia (kef/mm?] Kic [MPa-m"?]

1 2106 10,26

2 1985 997

3 2014 8.46

4 1727 9.46

3 1855 9.79

6t 1833 | -

7 1887 9,73

] 1943 9.44

9 2011 5.46
10T 325 | -
11 2018 9.82

12 1984 8.95

13 1969 7.14

14 2086 9.65
158 5893 | -
MEDIA 195523 5.34

! Desestimado por no apreciarse las grietas

' Desestimado por hallarse en la zona porosa
decidido usar la misma ecuacion que en el proyecto
EFFIPRO (Energy Efficient Manufacturing Process of
Engineering Materials) [7].

= 0,0889 [HV, - F )
€™ y1000 L;

Donde K es la tenacidad a la fractura [MPa-m*?]; HV;,
es la dureza Vickers 30 kg [MPa]; F la carga aplicada en

el ensayo de dureza [N]; L; es la suma de las longitudes
de las cuatro grietas obtenidas [mm].

12°

S B sl - L it Sy il el S

Figura 3. Posicion de las distintas indentaciones

4. CONCLUSIONES

En el presente trabajo se ha llevado a cabo una
aproximacion a las tecnologias de sinterizado por
descarga eléctrica y un analisis de las distintas probetas
metalograficas realizadas por la tecnologia ERS. A raiz
de este trabajo se puede concluir que esta tecnologia
implica un avance significativo para la industria
pulvimetalirgica debido a la reduccién del tiempo de
procesado y a la elevada dureza y la alta densificacion de

las piezas obtenidas. A pesar de las mencionadas ventajas
hay ciertos inconvenientes que dificultan la
industrializacion del proceso: el area util o efectiva
(donde la pieza esta suficientemente densificada y con
dureza aceptable) es significativamente menor a las
dimensiones de la pieza obtenida y el proceso de
produccion conlleva un elevado coste.

A fin de poder comparar los resultados se ha procurado
definir una probeta referencia a partir de la cual se ha
podido evaluar la calidad de las probetas: dureza media
superior a 1200 HV30 y una altura de pieza de 10 mm.
Las piezas realizadas con WC-10Co han ofrecido
resultados excelentes de densidad, zona densificada,
dureza (1900 HV30) y tenacidad, sin embargo, las
dimensiones de la zona Util siguen siendo inferiores a las
esperadas (6 mm). Las probetas de WC-CrC-Ni han
ofrecido dimensiones mayores (8 mm), sin embargo, las
prestaciones ofrecidas de porosidad y dureza estan muy
por debajo de los esperados (800 HV30). Ademas, las
piezas realizadas con este material explotan al minuto de
su extraccion de la maquina debido a las tensiones
residuales internas, por lo que es necesario un tratamiento
térmico que aumenta el coste de produccion. Las piezas
realizadas con WC-12Ni han ofrecido la mejor relacién
calidad-dimensiones de todos los materiales. Se han
obtenido durezas superiores 1300 HV30 y dimensiones
atiles suficientes (11 mm).
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Resumen: En este trabajo se ha estudiado la procesabilidad de la superaleacion base niquel IN738LC mediante la
tecnologia de fabricacion aditiva conocida como Fusion Selectiva por Lecho de Polvo. Dado que el IN738LC se
considera un material no soldable, se han optimizado diferentes pardmetros de fabricacion para obtener muestras con la
menor cantidad de defectos, tales como porosidad, faltas de fusién y grietas.

Palabras clave: IN738, Fabricacion aditiva, agrietamiento, superaleaciones de niquel

1. INTRODUCCION

La Fusion Selectiva por Lecho de Polvo (LPBF en
inglés) es una tecnologia de Fabricacion Aditiva (AM
en inglés) que consiste en la fabricacién de piezas
geométricamente complejas por la fusién de polvo
metalico. El polvo se deposita en capas de entre 20 —
100 um que funden por la interaccién con un haz laser
en funcion del modelo digital (CAD) disefiado [1].
Entre las ventajas mas destacables de esta tecnologia
frente a los procesos convencionales como fundicion y
forja destacan la libertad en el disefio de las piezas, la
reduccion de material sobrante producido durante la
fabricacién, el aligeramiento en las piezas fabricadas y
la posibilidad de afrontar volimenes de produccion
pequefios [2].

Dadas las caracteristicas de la LPBF, es una tecnologia
particularmente interesante para la produccion de piezas
de valor afiadido en sectores como el aerondutico,
automocién y biomédico entre otros. De hecho, en lo
que se refiere al sector aerondutico, hay gran interés en
la fabricacion de piezas con disefio optimizado y
reduccion considerable de su peso final. Entre los
materiales utilizados en este sector, destacan las
superaleaciones base niquel (Ni) por su resistencia a la
corrosion 'y buenas propiedades mecanicas a
temperaturas de hasta el 70% de su temperatura de
fusion [3]. En general, estos materiales se utilizan en los
alabes de las turbinas donde las temperaturas alcanzan
los 1300 °C [4].

Dentro de las superaleaciones de Ni, una de las mas
prometedoras es el IN738LC (Low Carbon) la cual
presenta excelentes propiedades tanto frente a la
corrosion como a fluencia a muy altas temperaturas.
Esta superaleacion se endurece tanto por su alto
contenido de elementos en solucién (Cr, W, Ta, Mo)
como por la precipitacién de la fase gamma prima (y°).
Este precipitado con composicion Nisz(AlTi) es
coherente respecto a la matriz y es el motivo por el cual
el IN738LC presenta sus excelentes propiedades
mecanicas a altas temperaturas.

Sin embargo, uno de los mayores inconvenientes de la
superaleacion IN738LC reside en su dificil soldabilidad,
ya que se considera un material agrietable. Por lo tanto,
este material se define como no procesable por la
tecnologia LPBF dada la formacion de grietas. En la
literatura se describen varios mecanismos responsables
del agrietamiento, entre ellos destacan: el agrietamiento
en caliente, el agrietamiento por licuacion y el
agrietamiento post-tratamiento térmico.

El agrietamiento en caliente ocurre durante la
solidificacion del material debido a la concentracion de
elementos formadores de fases de bajo punto de fusion
en las zonas interdendriticas. En este material en
particular, se describen como elementos perjudiciales el
circonio (Zr) [5], boro (B) y silicio (Si) [6] por aumentar
el rango de solidificacion de la superaleacion. Por otro
lado, el mecanismo de licuacion esta relacionado con la
fusion parcial de ciertas fases como carburos ricos en
niobio (Nb) o eutécticos del tipo y-y~ presentes en el
material [7]. Por dltimo, el agrietamiento post-
tratamiento térmico se observa en las superaleaciones
con alto porcentaje de precipitados y". Esto ocurre
debido a las tensiones producidas por la repentina
precipitacién de la fase y'[8].

Ciertos parametros de fabricacion utilizados en la
tecnologia LPBF interaccionan entre si dentro de un
factor clave conocido como densidad de energia, E
(I/mmd):

E=PA*h*t Q)

donde P es la potencia del laser (W), v es la velocidad
de escaneo (mm/s), h es la distancia entre cordones
(mm) y t es el espesor de capa (mm). En este trabajo se
han variado la potencia del laser, la velocidad de
escaneo y la distancia entre cordones (h) utilizados
durante la fabricacion por la tecnologia LPBF de la
superaleacion IN738LC con el objetivo de minimizar la
densidad de grietas y porosidad presente en las
muestras.
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2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

2.1. Caracterizacién del polvo

El polvo utilizado para la fabricacién de las muestras de
IN738LC fue suministrado por Aubert & Duval y su
composicién quimica medida por la técnica Induced
Coupled Plasma (ICP) se detalla en la Tabla 1.

Tabla 1. Composicion del IN738LC suministrado por
Aubert & Duval

Ni Cr Co Al T W Mo

wt% Bal. 158 86 36 33 27 1.8

Ta Nb Zr Fe C Si B

wt% 18 08 004 004 0.1 0.02 0.0009

Con el objetivo de verificar la calidad del polvo para su
empleo en la tecnologia LPBF, se midid la distribucién
de tamafio de particula y porosidad interna mediante
analisis de imagen. Ademas, la fluidez y densidad
aparente del mismo se determinaron por el método Hall
siguiendo las normas ASTM B-213-90 y ASTM B-212-
89 respectivamente.

2.2. Fabricacién de las muestras

Para la fabricacion de las muestras se utilizd la maquina
Renishaw AM 400. Esta maquina esta equipada con un
laser de fibra que trabaja en modo pulsado; ademas, la
fabricacién se lleva a cabo dentro de una camara con
atmosfera inerte. La optimizacién de pardmetros se
realiz6 en base al disefio de experimentos planteado por
N. Perevoshchikova et al. [9] para el material IN738LC
fabricado por LPBF. Dentro del rango estudiado por los
investigadores, determinaron que para una distancia
entre cordones de 0.09 mm, las potencias con las que se
obtenian mejores resultados variaban entre 270 — 295
W. En cuanto a las velocidades, estas se encontraban
entre 850 — 1150 mm/s.

Con el objetivo de obtener los pardametros Optimos, es
decir aquellos con la menor cantidad de faltas de fusion,
poros y grietas, se fabricaron cubos de 10 mm? (Figura
1). Las muestras se produjeron utilizando un espesor de
capa (t) de 40 um, potencias del laser (P) entre 175 —
400 W, velocidades de escaneo (v) de 1050 y 1200
mm/s y distancia entre cordones (h) de 0.09 y 0.11 mm.

Figura 1. a) Plataforma con los cubos fabricados; b)
dimensiones de cada muestra.

2.3. Caracterizacion de las muestras

En cuanto a la caracterizacion de los cubos, en primer
lugar se cortaron en la direccion transversal a la
fabricacién, es decir, en el plano x-z. A continuacion, se
lijaron hasta la lija de 2500 y se pulieron hasta 1 pum

utilizando pasta de diamante. Por Gltimo, para revelar la
microestructura del material, las muestras se atacaron
guimicamente con el siguiente reactivo: 10 mL HNO; +
15 mL HCI + 10mL CH3;COOH. La densidad relativa de
los cubos se determind mediante el microscopio Optico
(GX51 Olympus) y el software de analisis de imagen
AnalySIS Docu. En cuanto a la cuantificacion de la
densidad de grietas, se realiz6 con el software de
analisis de imagen ImageJ. Por Gltimo, las muestras se
observaron en el microscopio electrénico de barrido con
fuente de emision de campo Zeiss Ultra Plus.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Caracterizacion del polvo

El polvo suministrado por Aubert & Duval presentaba
morfologia béasicamente esférica (Figura 2a) aunque se
podian encontrar ciertas particulas irregulares. Ademas,
varias particulas de polvo exhibian satélites adheridos a
su superficie, los cuales se forman debido a las
colisiones que ocurren durante el proceso de
atomizacion. Tal y como se muestra en la Figura 2b,
algunas de las particulas de polvo presentaban poros
internos. De hecho, se cuantifico la porosidad interna
del polvo en un 0.17% lo cual no deberia afectar a la
fabricacién de las probetas. Por otro lado, tras atacar
quimicamente el polvo se reveld6 su microestructura
dendritica (Figura 2c) derivada del proceso de
atomizacioén. Por Gltimo, se midié la distribucion de
tamafio de particula obteniendo los valores D10, D50 y
D90 que resultaron ser 33 pum, 49 pm y 64 pm
respectivamente. Estos valores son mayores que el
rango oOptimo para la tecnologia LPBF comprendido
entre 10 — 45 um [2], sin embargo no afectaba a la
fluidez del polvo durante la fabricacion de las piezas.

age 100K

° 5 B B & 8 8 3 B B §
%6 volumen scumulade

Figura 2. a) Morfologia del polvo indicando las
particulas irregulares y satélites; b) porosidad interna
del polvo; ¢) microestructura del polvo; d) distribucién
de tamafio de particula

3.2. Optimizacion de los parametros de fabricacién

En la Figura 3 se detallan los resultados obtenidos tanto
de densidad de grietas como de densidad relativa para
las muestras fabricadas con espesor de capa de 40 um,
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distancia entre cordones de 0.09 mm, velocidad de 1050
mm/s y valores de potencia entre 175 — 400 W.
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Figura 3. Densidad de grietas y relativa para muestras
fabricadas con los mismos pardmetros, pero variando la
potencia del laser
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Tal y como queda reflejado en la Figura 3, al
incrementar la potencia del laser aumenta la densidad de
grietas presente en el material. Esto puede deberse a los
gradientes de temperatura que se forman durante la
fabricacion por la tecnologia LPBF. Es decir, al
aumentar la potencia del laser se intensifican los
gradientes de temperatura que sufre el material. Esto
provoca la aparicién de tensiones que facilitan la
formacion de grietas [10]. Por otro lado, las muestras
fabricadas con menor potencia exhiben una disminucion
en el valor de densidad relativa. Tras analizar las
muestras, se observé que tanto las fabricadas con la
potencia de 175 W como de 225 W presentaban ciertos
poros de morfologia irregular. Esta morfologia es
caracteristica de los defectos denominados faltas de
fusion los cuales se forman al proporcionar una
densidad de energia insuficiente durante la fabricacién,
por lo que se obtiene un material sin densificar [11]. En
base a estos resultados, se descartaron las potencias de
175y 225 W dado que presentan faltas de fusién y por
lo tanto la densidad relativa obtenida no es suficiente
para un material procesado por la tecnologia LPBF.

Una vez acotado el rango de potencias para la
fabricacion del IN738LC, se procedi6 a examinar la
influencia de la velocidad de escaneo (v) en la
fabricacion.

1 99,98
Grietas v=1050
&~ 09 mm/s
E . 99,96 Grietas v=1200
E , mm/s
€ o7 | —e— Densidad
é 99,94 v=1050 mm/s
@ 0,6 . —@— Densidad
= -
.g 05 - 99,92 v=1200 mm/s
[ —
o4 - £
©
T o3 L 99 3
=] s
202 99,83 2
@ S 5
(=15 B B B ©
©
0 99,8 2
270 320 400 a2
Potencia (W)

Figura 4. Formacion de poros y grietas en muestras
fabricadas con velocidad de escaneo de 1050 y 1200
mm/s. La distancia entre pasadas era de 0.09 mm en
todos los casos.

Se escogi6 por un lado la velocidad de 1050 mm/s ya
que fue la utilizada en la fabricacion de muestras con
diferente potencia, y por el otro la velocidad de 1200
mm/s dado que es una velocidad mayor y con esta se
podria reducir el tiempo de fabricacion de las piezas. En
la Figura 4 se presentan los resultados obtenidos en
funcion de la velocidad empleada durante el
procesamiento de las muestras. En el caso de la
formacion de grietas, es evidente que al aumentar la
velocidad de escaneo se incrementa el nimero de
grietas. L. Carter et al. [12] observaron algo similar para
la superaleacion de base Ni CM247LC, es decir, al
aumentar la velocidad se incrementaba la formacion de
grietas en la zona centro de las piezas. Ademas, al
utilizar la velocidad de 1200 mm/s se potencia la
formacion de poros, por lo que los valores de
densidades relativas son menores. Finalmente, se
selecciond la velocidad de 1050 mm/s con el objetivo de
fabricar muestras tanto con la menor densidad de grietas
como de poros.

Por dltimo, se optimiz6 el pardmetro conocido como
distancia entre cordones (h). Se seleccionaron las
distancias de 0.09 y 0.11 mm respectivamente. En la
Figura 5 se muestra tanto la densidad de grietas como la
densidad relativa obtenida al variar la distancia entre
cordones manteniendo la velocidad en 1050 mm/s, ya
que fue la seleccionada en el paso anterior.
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Figura 5. Formacion de poros y grietas en muestras
fabricadas con distancia entre cordones de 0.11 y 0.09
mm. La velocidad era de 1050 mm/s en todos los casos.

La densidad de grietas aumenta al utilizar la distancia
entre cordones de 0.11 mm con respecto a la de 0.09
mm. Sin embargo, en el caso de la densidad relativa no
se observa una tendencia tan clara, aunque los
resultados parecen indicar que existe mayor cantidad de
poros al fabricar con la distancia de 0.11 mm. Por lo
tanto, en base a los resultados se seleccioné la distancia
entre cordones de 0.09 mm como parametro 6ptimo.

Por ualtimo, teniendo todos los resultados en cuenta, se
seleccionaron como parametros Optimos para la
fabricacion del IN738LC por la tecnologia LPBF la
velocidad de 1050 mm/s y la distancia entre cordones de
0.09 mm. Sin embargo, para el caso de la potencia no
existen grandes diferencias entre los resultados de las
muestras fabricadas con 270 W y 320 W. Por lo tanto,
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seria recomendable utilizar la de 270 W ya que la
potencia necesaria es menor.

3.3. Microestructura del IN738LC

Las muestras fabricadas por la tecnologia LPBF
presentan en su mayoria una microestructura columnar
dendritica [11]. De hecho, debido a la deposicién de las
sucesivas capas, 10s granos columnares crecen a traves
de varias capas. En la Figura 6 se presenta la
microestructura de la muestra fabricada con los
parametros seleccionados.

£ 7 bivee 2,
Figura 6. Microestructura del IN738LC fabricado con
potencia 270 W, velocidad 1050 mm/s, distancia entre
cordones 0.09 mm y espesor de capa 0.04 mm.

En la imagen se puede observar como algunos de los
granos se desarrollan a través de més de 10 capas. Por
otro lado, las grietas presentes en el material tras el
proceso de fabricacion se concentran mayormente en los
limites de grano (indicado mediante flechas rojas en la
Figura 6). Michael Cloots et al. [5] también analizaron
la presencia de grietas en el material IN738LC y
concluyeron que las grietas se formaban mediante el
mecanismo de agrietamiento en caliente. Finalmente, a
pesar de que se redujo el nimero de grietas al emplear
los parametros seleccionados, no fue posible eliminarlas
en su totalidad.

4. CONCLUSIONES

En este trabajo se fabricaron muestras de IN738LC
mediante la tecnologia LPBF. Para ello se realizo la
optimizacion de los parametros de proceso con el
objetivo de obtener muestras con la menor porosidad y
densidad de grietas posible. Finalmente, los parametros
seleccionados fueron la potencia del laser de 270 W, la
velocidad de escaneo de 1050 mm/s, la distancia entre
cordones de 0.09 mm y el espesor de capa de 0.04 mm.
En particular, las muestras fabricadas con los
parametros seleccionados presentaban un porcentaje de
porosidad menor al 0.05% y una densidad de grietas
menor que 0.5 mm/mm? Tras examinar la
microestructura del material se determiné que las grietas
se propagaban a través de los limites de grano, lo que
podria indicar su formacion por el mecanismo de
agrietamiento en caliente.
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SINTESIS HIDROTERMAL ASISTIDA POR MICROONDAS DE NANOPARTICULAS DE
CIRCONA ESTABILIZADA CON CERIA

C.M. Zoilo, R. Moreno, J.C. Farifias

Instituto de Cerdmica y Vidrio (CSIC), C/ Kelsen, 5, Madrid, jcfarinas@icv.csic.es

Resumen: Se ha investigado la sintesis hidrotermal asistida por microondas de nanoparticulas de circona estabilizada con
un 10 % molar de ceria. La sintesis se realizd a partir de cloruro de zirconilo octahidratado y nitrato de cerio hexahidratado,
que se precipitaron con hidroxido de potasio. Se realizaron tratamientos térmicos por calcinaciéon (400-800 °C). La
caracterizacién de los polvos nanométricos se realizé por: XRD, HR-MET, FESEM, SSA, DTA-TG, tamafio de particula

y por determinacion del potencial zeta de las suspensiones.

En el estudio se ha demostrado que a tan sélo 180 °C se obtiene polvo nanométrico con elevada cristalinidad y predominio
de la fase tetragonal, a diferencia de otros procesos (liofilizacién, sol-gel, etc.). Se ha comprobado que la incorporacion
de un liquido i6nico (cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio) no ha ejercido influencia en la microestructura y morfologia

de los polvos obtenidos.

Palabras clave: circona, ceria, nanoparticulas, sintesis, microondas, liquido ionico.

1. INTRODUCCION.

La circona u 6xido de circonio (ZrO,) es una ceramica
muy  estudiada para  mdaltiples  aplicaciones,
principalmente como componentes estructurales vy
funcionales debido a su dureza, ligereza, buena
resistencia al desgaste y estabilidad quimica a altas
temperaturas. Estas propiedades se ven mejoradas
cuando se emplean nanoparticulas de circona, afectando
al rendimiento térmico, eléctrico, éptico y mecanico de
los componentes ceramicos [1].

La circona puede encontrarse en tres formas alotropicas
[2] que son estables a diferentes temperaturas y presion
atmosférica. Por encima de 2370 °C se encuentra la
estructura cubica, la primera transformacién alotropica
ocurre a 2370 °C a la fase tetragonal y la segunda
transformacion la experimenta la fase tetragonal a la fase
monoclinica, a 1170 °C con un aumento del volumen del
4-5%. Este aumento de volumen produce
microagrietamientos en el material con fase monoclinica,
que no es estable a temperatura ambiente. Para impedir
las transformaciones de fase durante su enfriamiento
desde altas temperaturas, la circona se utiliza estabilizada
o0 dopada, con pequefias cantidades de otros Oxidos. La
estabilizacién de la circona por medio de dopantes se ha
encaminado a lograr que la fase tetragonal sea
metaestable a temperatura ambiente, lo que le dota de
propiedades Unicas que lo hacen muy interesante para
mdaltiples aplicaciones. De los 6xidos investigados que
estabilizan la fase tetragonal, los mas empleados son la
itria, la ceria, asi como los oOxidos de calcio y de
magnesio.

Los principales tipos de ceramicas de circona
estabilizada son: policristales de circona tetragonal
(TZP), y circona parcialmente estabilizada (PSZ).

Algunos de los métodos de sintesis resefiados en la
bibliografia son: molienda de alta energia, sol-gel,

precipitacién, liofilizacién, sintesis hidrotermal, etc [3-
5].

Estos procedimientos, sin embargo, presentan diversos
inconvenientes (complejidad, largos tiempos de reaccidn,
impurificaciones, etc.). La sintesis hidrotermal asistida
por microondas constituye una excelente alternativa a
estos métodos de preparacion, ya que es una técnica que
se caracteriza por su rapidez, sencillez, efectividad,
versatilidad y reproducibilidad. [6] Esto se debe a que el
calentamiento originado por las microondas es muy
rapido, muy homogéneo y muy reproducible, lo que se
traduce en una cinética de cristalizacion extremadamente
rapida (uno o dos drdenes de magnitud respecto a la
sintesis hidrotermal convencional). El resultado es la
formacién de particulas nanométricas con un elevado
rendimiento.

La sintesis hidrotermal asistida por microondas se ha
empleado para la preparacion de diversos compuestos
inorganicos [7], pero no se ha encontrado en la
bibliografia ningln trabajo sobre la preparacion con esta
técnica de circonas estabilizadas con ceria en fase
tetragonal. Por ello, el objetivo del presente trabajo ha
sido la sintesis hidrotermal asistida por microondas de
polvos nanométricos de circona estabilizada con 10%
molar de ceria, tanto en ausencia como en presencia del
liquido i6nico cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio, asi
como su sinterizacién tanto en horno convencional como
en horno de microondas.

2. EXPERIMENTAL.

Se detalla el método de sintesis desarrollado y una breve
descripcidn del horno microondas.

2.1-Horno microondas.

El equipo utilizado es un horno microondas de la marca
Milestone modelo ETHOS 1 (Advanced Microwave
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Digestion Labstation, Italia), el cual se muestra en la
Figura 1. Funciona con 2450 MHz, permite ajustar
parametros de reaccién como la potencia, temperatura,
presion y tiempo, y controla de forma automaética tanto la
temperatura como la presion en el interior del vaso de
sintesis. EI ETHOS1 esta equipado con dos magnetrones,
de una potencia entregada de 1500 W en incrementos de
1 vatio. El horno garantiza una distribucion homogénea
de microondas a lo largo de toda la cavidad, previniendo
asi la formacion de puntos calientes y frios localizados.
Dispone de un agitador magnético y un tablero de giro en
el que se pueden incluir hasta 10 vasos. La temperatura y
presion maxima de los vasos es de 260 °C y 100 bares,
respectivamente. Las reacciones se llevan a cabo en unos
vasos sellados, con volumen de operacién de 8 a 50 ml,
fabricados en teflon de alta pureza (TFM).

Figura 1. Horno microondas

2.2-Sintesis de circona estabilizada con ceria en ausencia
de liguido i6nico.

El procedimiento para realizar la sintesis hidrotermal
asistida por microondas de la circona estabilizada con un
10% molar de ceria es el siguiente:

1- Se prepara una disolucion con cloruro de zirconilo
octahidratado y la sal hidratada que actta como dopante,
el nitrato de cerio (111) hexahidratado. Se emplean 10 ml
de ZrOCl; - 8H,0 (98 %, Sigma-Aldrich) 2 M y 1,1 ml
de Ce(NOs)s - 6H20 (99,999 %, Sigma-Aldrich) 2 M,
cantidad que representa el 10 % en moles respecto al
ZrOCl; - 8H,0. Se precipitan con hidréxido de potasio.
Se obtienen los hidrdxidos de circonio (IV) y cerio (I11)
(Reaccion 1).

2- Se realiza un tratamiento térmico en el horno
microondas de la suspensidn, a 180°C durante 20 minutos
(Reaccidn 2).

ZrOClz - 8H20 + Ce(NOgz)s - 6H20 + 5 KOH —
Zr(OH)a (1) + Ce(OH)s (|) + 2KCl + 3KNOs + 13H,0 (1)

Zr(OH)4 () + Ce(OH)3 () — Zr0O2-Ce0:2 (s) + X H20 (2)

3- Se separan con una centrifugadora (Nive, UN-NF800)
las 2 fases obtenidas en el tratamiento térmico, para
eliminar los cloruros (con nitrato de plata se comprueba
si quedan en suspension) e impurezas.

4- El polvo cerdmico se seca en una estufa (Selecta) a
110 °C durante 24 h, con lo que se asegura que se ha
eliminado el agua de la suspension.

5- Se muele con un mortero de &gata para desagregar el
polvo sintetizado y se tamiza usando un tamiz con un
tamafio de malla de 67 um.

6- Se realizan calcinaciones en un horno mufla a 400 °C,
600°C y 800°C (rampa de 5 °C/min, una meseta de una
hora y rampa de enfriamiento). Se emplean reactivos de
calidad analitica. En la Figura 2 se muestran mas detalles
experimentales de la preparacion.

v v

DISOLUCION

ZrOCL - SHO
10ml (21)

Ce(NO;); - 6H,0
1,1ml (2M)

Zr(OH)s Ce{OH), l Ilezcla homogénea

Tml (15MJEOH | PRECIPITACION
pH 11
500 W 4’
Rampa 10 min HORNO 180 °C.30 min
Meseta 20 min | 3 [CROONDAS
120 pm
¢ Doz fases
4 lavados con . 10min, 1200 rpm
azua desionizada CENTRIFUGACION - IH
l Polvo nanoparticulas
SECADO 110°C, 24 h

i Molienda y tamizado

Polvos ceramicos de
namoparticulas

Figura 2. Sintesis hidrotermal asistida por microondas.

2.3-Sintesis de circona estabilizada con ceria en
presencia de liguido iénico.

Se emplea el liquido idnico cloruro de 1-butil-3-
metilimidazolio  (98%, Sigma-Aldrich) en dos
proporciones, una cinco (14,52 g) y la otra diez (28,46 Q)
veces mayor que el peso tedrico obtenido de circona
estabilizada con un 10 % molar de ceria, para estimar si
se produce alguna diferencia en la morfologia o en las
fases cristalinas. El procedimiento seguido es el mismo
que en las sintesis sin liquido i6nico, exceptuando que
previamente a la adicion del KOH se deja que la
suspension de los reactivos (sales hidratadas de circona'y
ceria) junto con el liquido i6nico se homogenice durante
15 min, habiendo precalentado el liquido i6nico a 90 °C
hasta su completa fusion.

2.4-Caracterizacion de los polvos obtenidos

Las muestras se han caracterizado mediante difraccion de
rayos X (XRD), microscopia electrénica de barrido con
emision de campo (FE-SEM) y microscopia electronica
de transmision con alta resolucion (HR-TEM), y se han
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determinado la distribucion del tamafio de particula y el
potencial zeta (Zetasizer NanoZS, Malvern) de las
suspensiones de los polvos para evaluar su estabilidad
coloidal

3. RESULTADOS.

3.1-Fases cristalinas

Los difractogramas de la Figura 3 permiten distinguir la
presencia de los picos correspondientes a la fase
tetragonal de la circona. Se muestran los andlisis sin y
con tratamiento térmico, a 400 °C, 600°C y 800 °C. Los
polvos obtenidos tras la sintesis presentan ya un grado de
cristalinidad similar al de los polvos tratados
térmicamente.

|
S IW%//{\ A 600°C
g S N

400°C

INTENSIDAD
(Unidades arbitrarias)

Sintesis

20 30 40 50 60 70 80

20(%)

Figura 3. Difractogramas de la muestra sintetizada en
ausencia de liquido i6nico y calcinada a 400, 600 y 800°C
con tratamientos térmicos.

Se ha comprobado también que en presencia del liquido
ionico se forma la misma fase (tetragonal). Por otro lado,
se calcula mediante el refinamiento Rietveld con el
programa Fullproff un indice de tetragonalidad de
a/c=0,69621 (a/c=0,69625 en bibliografia [8]).

3.2-Morfologia.

En la micrografia obtenida por FESEM de los polvos
(Figura 4) se pueden apreciar aglomerados de 150 a 250
nm y particulas con una distribucién de tamafios ancha
formada por nanoparticulas de hasta 5-10 nm

En la microestructura tomada por HR-TEM (Figura 5) se
pueden apreciar particulas altamente cristalinas con
tamafios nanométricos del orden de 5 a 10 nm, y también
se observa la presencia de planos cristalinos, lo cual
refleja la cristalinidad alcanzada en las condiciones de
sintesis determinadas.

El estudio del tamafio de particula medido por dispersion
dinamica de luz refleja que se mantiene el orden de
magnitud submicrométrico con un valor de 260 nm, lo
que demuestra el estado de aglomeracién de los polvos
ceramicos ocasionada por la alta reactividad de las

particulas nanométricas. En cuanto a la superficie
especifica, se ha determinado un valor de 147 m?/g.

Figura 4. Micrografia FE-SEM del polvo de circona
con ceria sintetizado por microondas.

10. nm

3 - f Cr e S
Figura 5. Micrografia HR-TEM del polvo de circona
con ceria sintetizado por microondas.

Cabe mencionar que las muestras con baja y alta
concentracion de liquido i6nico no reflejan ningdn
cambio resefiable en la morfologia con respecto a las
muestras sin liquido i6nico, habiéndose obtenido unos
valores de 494 y 370 nm de tamafio de particulay 145y
163 m?/g de superficie especifica, respectivamente.

3.3-Estabilidad coloidal.

En el estudio de la estabilidad coloidal realizado
mediante medidas de potencial zeta de las suspensiones
en funcion del pH (Figura 6) se observan valores
maximos de - 35 mV en medio basico y el punto
isoeléctrico tiene lugar a valores de pH comprendidos
entre 6,0 y 6,5, tanto en presencia como en ausencia de
liquido idnico.
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Figura 6. Variacion del potencial zeta en funcion del
pH de las suspensiones de los polvos sintetizados por
microondas con y sin liquido ionico.

4. CONCLUSIONES.

El estudio realizado permite extraer las siguientes
conclusiones:

- El método de sintesis hidrotermal asistido por
microondas logra estabilizar la fase tetragonal de la
circona estabilizada con ceria con un 10% molar,
obteniendo Unicamente fase tetragonal. Este método de
sintesis presenta ventajas frente a los convencionales
referidas al ahorro energético, la disminucién del tiempo
de reaccion necesario y la eficacia en la obtencion de
particulas de tamafio nanométrico, siendo ademas un
método mas ecolégico y reproducible.

- Aungue tras la sintesis se obtiene un polvo con buena
cristalinidad y fase tetragonal, conviene llevar a cabo un
tratamiento de calcinacion a 600 °C para con el fin de
eliminar la materia orgénica residual derivada de los
precursores y aditivos, segun se desprende del analisis
térmico diferencial y termogravimétrico.

- La sintesis por microondas permite la obtencion de
nanoparticulas con tamafios de 5 a 10 nm, segin TEM y
6,6 nm segun el analisis de los espectros de DRX, aunque
dada su alta reactividad se aglomera formando clusters de
tamafio submicronico.

- El liquido iénico no afecta de forma significativa a la
morfologia de las particulas ni a la fase cristalina,
obteniéndose en su presencia igualmente la fase
tetragonal de la circona estabilizada por la ceria.
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