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Resumen: En el presente estudio, se han analizado una serie de muestras de metales producidos mediante PBF-EB
(Powder Bed Fusion — Electron Beam) usando diferentes pardmetros de manufactura mediante ensayos de
nanoindentacion con el objetivo de conocer los cambios que se producen en las propiedades mecénicas (concretamente,
la dureza y el médulo elastico), y correlacionarlos con la microestructura. Paralelamente, se han llevado a cabo analisis
estadisticos de los datos obtenidos en los ensayos mediante algoritmos de aprendizaje automatico (Machine Learning).
Concretamente, se han aplicado métodos de agrupacion (clustering), con la intencién de crear un método robusto que sea
capaz de, a partir de los datos de los ensayos de nanoindentacion, identificar determinadas caracteristicas del material,
como por ejemplo qué fases contiene, como estan distribuidas y sus orientaciones cristalinas.
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1.- INTRODUCCION

La micromecanica, también denominada micromecénica
continua de materiales, estudia las conexiones entre la
microestructura y las propiedades de los materiales
multifasicos [1]. Algunos de los métodos
micromecanicos mas comunes son los computacionales,
como el seccionamiento en serie, el estadistico sintético
o el multicelular, que proporcionan mejores estimaciones
de las propiedades que los métodos analiticos [2].

La nanoindentacion se correlaciona con la
micromecénica por el hecho de que puede utilizarse en
los modelos micromecanicos mencionados junto con el
analisis de elementos finitos (FEA), para predecir las
propiedades mecanicas intrinsecas midiéndolas en fases
individuales de materiales heterogéneos [3].

Dado que la nanoindentacién proporciona datos de alto
rendimiento debido a las velocidades de ensayo altas, el
uso de métodos estadisticos permite determinar las
propiedades mecanicas intrinsecas de las fases
constitutivas del material [4]. Por ello, se aplican técnicas
de aprendizaje automético no supervisado, también
conocidas como cluster analysis, que consisten en la
particion de los datos en subgrupos relevantes cuando el
namero de subgrupos es desconocido [5]. Algunas de
estas técnicas son el Gaussian Mixture Model (GMM), el
K-means clustering y el Agglomerative Hierarchical
Clustering (HAC), entre otras.

La fabricacién aditiva (AM, Additive Manufacturing) es
una técnica de fabricacion, también conocida como

impresion 3D, que se basa en el principio de deposicion
de material capa por capa. Una ventaja clave del AM es
la capacidad de fabricar piezas de formas complejas,
imposibles de obtener mediante técnicas tradicionales

[6].

Una de las tecnologias de AM mas importantes para
metales recibe el nombre de PBF-EB (Electron Beam
based Powder Bed Fusion) y ofrece la capacidad de
lograr un control avanzado sobre el proceso de
fabricacidn. Las tecnologias de PBF-EB se han utilizado
para fabricar distintos tipos de aleaciones metalicas.
Algunos ejemplos son los aceros inoxidables
monoféasicos, como el 316L [7-9] y materiales
multifasicos mas complejos como el superdiplex [10], y
aceros de herramientas para trabajo en frio como el V4E,
en el que se forman carburos durante la fabricacion [11-
12]. Ademas, otra ventaja de esta técnica es que permite
la adaptacion local de la microestructura del material, de
modo que es posible obtener diferentes propiedades en
un Gnico material, como las mecéanicas, térmicas y
eléctricas [13-15]. Ademads, también es posible utilizar
diferentes polvos y combinarlos durante la fabricacién en
multiples etapas separadas, dando lugar a un componente
multimaterial en el que los componentes se construyen
con diferentes aleaciones que contienen distintas fases
[16].

Combinando la nanoindentacion de alta velocidad con
técnicas de agrupacion (clustering), se puede obtener una
comprension exhaustiva de las propiedades mecanicas de
los materiales fabricados mediante AM. Este analisis
puede facilitar la identificacion de diferentes propiedades
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mecanicas asociadas a ambas fases e incluso a las
orientaciones cristalinas.

Es sabido que las diferencias en microestructura y fases
implican diferentes propiedades [17]-[20]. Por lo tanto,
se pretende obtener informacion sobre la cantidad y
distribucion de las fases, ya que nos permitiria
comprender el comportamiento global del material, y la
Unica forma de conseguirlo es realizar ensayos de
nanoindentacion.

Los ensayos de nanoindentacion son ampliamente
utilizados para medir las propiedades mecanicas de
peliculas delgadas y pequefios volimenes de material,
permitiendo la medicion precisa de fuerzas a escala
nanomeétrica [21]. Como es posible realizar indentaciones
con una tasa de alta velocidad de hasta 1 indentacion por
segundo, se obtienen mapas de indentacion de alta
velocidad con las propiedades del material (y, por tanto,
la distribucion de fases) [3].

Llegados a este punto, es posible correlacionar los mapas
de propiedades mecanicas con la microestructura del
material. Sin embargo, esta correlacién es visualmente
aparente, pero no cuantitativa. Para cuantificar la
informacion de las fases, los datos deben ser
deconvolucionados utilizando métodos estadisticos [22].

Cabe destacar que tanto la nanoindentacién como los
andlisis estadisticos son muy Utiles y adecuados para los
materiales fabricados con PBF-EB, ya que presentan
cambios locales en la composicién y microestructura, que
consecuentemente resultan en cambios locales en las
propiedades mecanicas. En este estudio, un grupo de
muestras metalicas fabricadas mediante PBF-EB se
analizan mediante ensayos de nanoindentacion y los
datos se tratan mediante el algoritmo Gaussian Mixture
Model (GMM).

2.- INFORMACION DE LAS MUESTRAS

Un total de 7 muestras han sido incluidas en este estudio
y se clasifican en 3 grupos segun las estrategias utilizadas
para su fabricacion: "materiales multicapa", "materiales
microestructuralmente  adaptados” y  "materiales

multifasicos y compuestos".

2.1. Materiales multicapa.

A partir de polvos metalicos de acero inoxidable 316L y
vanadis 4 extra (V4E), se obtuvo una muestra con una
estructura de transicion entre ambos metales (Figura 1) y
otra con una estructura de gradiente (Figura 2).

a) b)
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Figura 1: a) representacion esquematica de la estructura
[16] y b) muestra de acero inoxidable 316L y VAE con
estructura de transicion. Imagen del autor.

Figura 2: a) representacion esquematica de la estructura
[16] y b) muestra de acero inoxidable 316L y VAE con
estructura de gradiente. Imagen del autor.

2.2. Materiales microestructuralmente adaptados.

Estas muestras se han fabricado mediante un proceso
conocido como refundicion por capas (layer remelting),
el cual consiste en la fundicion del material (acero 316L
en este caso) por capas usando para cada una de ellas
unos parametros del haz de electrones diferentes (Figuras
3y4).

Figura 3: representacion esquematica de la estructura de
las muestras fabricadas mediante layer remelting [16].

a) b)

Figura 4: muestras de acero inoxidable 316L fabricadas
mediante layer remelting, siendo a) la correspondiente a
la vista axial de la lustracion 3 y b) la correspondiente a
la vista transversal. Imagen del autor.

2.3. Materiales multifasicos y compuestos.

En este grupo se han incluido muestras de las cuales cabe
esperar la presencia de multiples fases.

3.- METODOLOGIA EXPERIMENTAL

3.1. Caracterizacién microestructural.

Se utilizaron SEM, EDS y EBSD para analizar y
caracterizar las muestras. Se utilizé el SEM Phenom XL
para obtener las imagenes SEM de la microestructura y
las nanoindentaciones. Para el andlisis elemental se
utilizé el SEM Zeiss Neon40 equipado con EDS Oxford.
Para el andlisis EBSD, se utiliz6 el SEM JEOL JSM-
7001F equipado con Oxford EBSD operado a 20kV con
un tamafio de paso de 0,1 pm.

Material-ES 2024:8(1);1-5



Material-ES

www.sociemat.es/Material-ES

3.2. Ensayos de nanoindentacion.

Los ensayos de nanoindentacion se realizaron con control
de carga utilizando el nanoindentador iMicro (KLA)
equipado con una punta de diamante Berkovich.

4.- RESULTADOS

La Figura 5 muestra la microestructura y una imagen
general de la muestra de acero Super Duplex 2507. En la
Figura 6 se muestra la micropestructura y una imagen de
la muestra de acero inoxidable 316L y nitruro de boro
(BN).

Para cada una de las muestras, se incluyen los resultados
provenientes de los ensayos de nanoindentacion y de los
analisis estadisticos.

a) b)

Figura 5: a) microestructura y b) muestra de acero Super
Duplex 2507. Imagen del autor.

a) b)

Figura 6: a) microestructura y b) muestra de acero
inoxidable 316L y nitruro de boro (BN). Imagen del
autor.

4.1. Muestra de acero 316L + V4E con estructura de
transicion.

La microestructura de esta muestra se observa en la
Figura 7

a) b)

Figura 7: microestructura de la muestra obtenida
mediante a) SEM y b) EBSD. Imagen del autor.

4.1.1. Regi6n del acero 316L

En la Figura 8 se muestra un mapa de dureza y el mapa
de mddulo elastico de la region del acero 316L, mientras
que en la Figura 9 se puede observar el mapa obtenido
mediante el GMM vy el histograma con la contribucién de
cada clister para la regién de acero 316L
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Figura 8: a) mapa de dureza y b) mapa de médulo
elastico de la region del acero 316L. Imagen del autor.
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Histagrarn of MODULUS by

Figura 9: a) mapa obtenido mediante el GMM y b)
histograma con la contribucion de cada cluster para la
region de acero 316L. Imagen de autor.

4.1.2. Regi6n del V4E.

Anélogamente, en las figuras 10 y 11 se muestran los
mapas de dureza y de médulo elastico, asi como el mapa
obtenido mediante el GMM vy el histograma con la
contribucion de cada clUster para la region de acero 316L
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Figura 10: a) mapa de dureza y b) mapa de mddulo
elastico de la region de V4E. Imagen de autor.
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Figura 11: a) mapa obtenido mediante el GMM vy b)
histograma con la contribucién de cada clister para la
region de V4E. Imagen de autor.

4.2. Muestra de acero 316L + V4E con estructura de
gradiente.
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En la Figura 12 se ilustra la concatenacion de 14 mapas
de médulo elastico y dureza obtenidos a partir de ensayos
de nnoindentacidn,
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Figura 22: concatenacion de 14 mapas a) mddulo

elastico y b) dureza obtenidos a partir de ensayos de
nanoindentacion. Imagen de autor.

4.3. Muestras de acero 316L fabricada mediante layer
remelting.
En la Figura 13 se ilustra una concatenacion de 14 mapas

de dureza obtenidos mediante ensayos de
nanoindentacion de la muestra en vista transversal axial.
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Figura 13: concatenacion de 14 mapas de dureza
obtenidos mediante ensayos de nanoindentacion de a) la
muestra de la vista transversal y b) de la vista axial.
Imagen de autor.

4.4. Muestra de acero Super Duplex 2507.

La Figura 14 muestra los mapas de dureza y modulo
elastico de la muestra de acero SD 2507.
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Figura 14: mapas de a) dureza y b) médulo elastico de la
muestra de acero SD 2507. Imagen de autor.

La Figura 14 muestra la dispersion de la contribucion de
cada cluster y los resultados del ensayo EBSD con las
fases identificadas en la muestra SD 2507.
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Figura 15: a) gréafico de dispersion de la contribucion de
cada cluster y b) ensayo EBSD con las fases identificadas
en la muestra SD 2507. Imagen de autor.

4.5. Muestra de acero 316L + BN.
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Figura 16: a) mapa de dureza y b) mapa de mddulo
elastico. Imagen de autor.

Como se puede observar, los mapas de propiedades
mecanicas obtenidos mediante los ensayos de
nanoindentacion reflejan la microestructura de las
muestras, la presencia de defectos e incluso las regiones
donde las orientaciones cristalinas son distintas.

5.- CONCLUSIONES

Las conclusiones a las que se han llegado a partir de la
realizacién de este estudio son las siguientes:

- La nanoindentacién de alta velocidad es un
método rapido para obtener propiedades
mecanicas a escala de micrométrica de grandes
superficies.

- La microestructura 'y las diferentes
orientaciones cristalogréficas pueden
observarse mediante la nanoindentacion de alta
velocidad. Esto es especialmente importante ya
que, en algunos casos, podria representar una
alternativa a otras técnicas de caracterizacion
como EBSD, SEM o EDS.

- Aungue el GMM puede identificar las fases en
algunas muestras, en otras como 316L+V4E el
modelo no funciona bien. En general, los
modelos no supervisados han demostrado que
no son capaces de ajustarse bien a las fases
identificadas. Por lo tanto, aln quedan algunos
avances por hacer en el anélisis estadistico.

- El gradiente de capas de 316L y VAE muestra
que la mezcla de ambos materiales puede
mejorar con éxito los valores de dureza. Esto
podria suponer una ventaja competitiva, ya que
seria posible modificar las propiedades
mecénicas de piezas con geometrias complejas
mediante AM.
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