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Resumen

En este trabajo, se aplica un método de post-procesado quimico a piezas de &cido polilactico (PLA)
impreso, para ello se fabrican probetas en la impresora 3D Ultimaker 2+ siguiendo las dimensiones
presentadas en la norma ASTM 638 probeta tipo V, con las fibras orientadas a +45° y una densidad
de relleno de 100% Yy se exponen al vapor de dos solventes, Cloroformo y Diclorometano durante
tiempos de 5, 10, 15, 30, 45, 60 y 120 minutos a temperatura ambiente (20°C).

Luego de realizar el tratamiento se mide la rugosidad para ver el efecto suavizante segun el solvente
y el tiempo de exposicidn, posteriormente se hace un analisis Raman para estudiar si existe cambio
quimico en la estructura del polimero

Para obtener las propiedades mecéanicas de resistencia a la traccion, deformacion y mddulo elastico
se realizaron ensayos de traccidn cuyos resultados obtenidos se utilizaron como parametros para ver
el efecto del comportamiento de manera estatica como también prolongado en el tiempo del PLA
por medio de la realizacion de ensayos de relajacion de esfuerzos y ensayos de fluencia.

Como resultados se obtuvo una disminucion de la rugosidad de las piezas de hasta un 79% para el
caso del cloroformo una vez transcurrido 30 minutos y un 57% al usar diclorometano con un tiempo
de exposicion de 10 minutos, también una disminucién de las propiedades mecénicas luego de
aplicar el post-procesado quimico, desde los 15 minutos el mddulo elastico al igual que la
resistencia a la traccion van disminuyendo considerablemente llegando a un 80% y 70% menos
respectivamente al usar diclorometano y una disminucion de un 88% y 77% al exponer las muestras
al cloroformo en comparacion a la probeta sin tratamiento, en cambio la deformacion iba
aumentando, volviéndose un material mas ductil.

Palabras clave: comportamiento viscoelastico; PLA; rugosidad; propiedades mecéanicas.



Abstract

In this work, a chemical post-processing method is applied to printed polylactic acid (PLA) parts,
for this probes are manufactured on the Ultimaker 2+ 3D printer following the dimensions presented
in the ASTM 638 type V probe standard, with the fibers oriented at £45° and a filling density of
100% and are exposed to the vapor of two solvents, Chloroform and Dichloromethane for times of
5, 10, 15, 30, 45, 60 and 120 minutes at room temperature (20°C ).

After carrying out the treatment, the roughness is measured to see the softening effect depending on
the solvent and the exposure time, subsequently a Raman analysis is performed to study if there is a
chemical change in the structure of the polymer.

To obtain the mechanical properties of tensile strength, deformation and elastic modulus, tensile
tests were carried out, the results of which were used as parameters to see the effect of the behavior
of PLA statically as well as prolonged over time by carrying out stress relaxation tests and creep
tests.

As results, a decrease in the roughness of the pieces of up to 79% was obtained in the case of
chloroform after 30 minutes and 57% when using dichloromethane with an exposure time of 10
minutes, also a decrease in mechanical properties. After applying the chemical post-processing,
from 15 minutes onwards the elastic modulus as well as the tensile strength decrease substantially,
reaching 80% and 70% less respectively when using dichloromethane and a decrease of 88% and
77% when exposing the samples to chloroform compared to the untreated probe, however, the
deformation increased, becoming a more ductile material.

Keywords: viscoelastic behavior; PLA; rugosity; mechanical properties.
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CAPITULO 1: Introduccion

1.1 Estado del arte

Hoy en dia es muy predominante guiar un producto desde el concepto hasta el mercado de forma
rapida y economica, por lo que se implementaron técnicas de creacion rapida de prototipos y
fabricacion que han demostrado un alto potencial siendo uno de ellos la impresion 3D.

Existen diferentes métodos dentro de la impresion 3D como lo es el prototipado rapido o fabricacion
aditiva (FA), esta técnica es una ciencia y tecnologia de fabricacién que ha experimentado un gran
desarrollo en los dltimos afios por presentar numerosas ventajas como flexibilidad, libertad de
disefio, capacidad de imprimir estructuras complejas y alta sostenibilidad [1]. La FA es un término
amplio, utilizado para definir tecnologias disefiadas por medio de un software CAD que transforman
datos digitales a través de un software de impresion, permitiendo al usuario cambiar ciertas
especificaciones que luego se transfieren directamente a la impresora 3D llegando a un producto
fisico, uniendo y/o transformando elementos llamados vdxeles que son analogos a los pixeles en las
imagenes bidimensionales, para construir la pieza final [2].

Hay muchos sistemas comerciales de fabricacion aditiva disponibles en el mercado, como el
modelado por deposicion fundida (FDM), la deposicion directa de metal (DMD), la impresion 3D, la
sinterizacion selectiva por laser (SLS), el modelado por inyeccion de tinta (IJM) y la
estereolitografia (SLA). Estos sistemas difieren en la forma de construir capas y en los tipos de
materiales que pueden fabricarse mediante estos procesos de manera segura [3].

El modelado por deposicién fundida (FDM) o también llamado fabricacién de filamentos fundidos
(FFF) es uno de los métodos méas comunes debido a su bajo costo de mantenimiento, simplicidad,
produccién rapida de piezas complejas y alta velocidad de procesamiento. FFF se basa en la
extrusion [4], en la que se libera un filamento polimérico determinado de seccidn constante a través
de una boquilla de un diametro interior determinado el que se va depositando capa a capa
produciendo un efecto escalera sobre superficies inclinadas, este factor principal afecta la rugosidad
de la superficie [5].

Hay disponible una amplia gama de materiales para este proceso de fabricacion, como los
filamentos poliméricos, acrilonitrilo butadieno estireno (ABS), policarbonato (PC), acido polilactico
(PLA), etc. [3]

El acido polilactico (PLA) es el polimero biodegradable més utilizado en el proceso de modelado
por deposicién fundida, este material es clave para sustituir a los polimeros de origen fésil para
determinadas aplicaciones ya que permite ahorrar carbono entre un 30 y un 80 % en comparacion
con el plastico a base de petroleo [6], ademas de ser un polimero completamente alifatico y
presentan propiedades mecanicas similares, como resistencia maxima a la traccion, dureza y
procesabilidad, aunque existen pocos estudios sobre su comportamiento en esta tecnologia [7].

El acabado superficial juega un papel clave en las propiedades del producto. Para su anélisis, la
rugosidad superficial es el indicador mas comun, predecirlo con precision es de especial interés para



el disefio y seleccion de las condiciones de fabricacion, ya que la rugosidad afecta el
comportamiento mecénico de los productos, como la resistencia al desgaste, la iniciacion de grietas,
el rodamiento, la vida de fatiga, el sellado, el acoplamiento y la dindmica de fluidos, por ejemplo, el
aumento de la rugosidad de la superficie causa concentraciones de tension y fallas mas tempranas
bajo cargas de fatiga [8]. Hay dos tipos de estrategias del proceso FA que se pueden utilizar para
mejorar las caracteristicas superficiales de las piezas que son los denominados preprocesamiento y
post-procesamiento [1].

Como técnicas de post-procesamiento se encuentran las operaciones mecénicas, térmicas y
quimicas, siendo en esta Ultima donde se tiene como ventaja que no hay contacto entre las
herramientas y la superficie.

Los tratamientos quimicos proporcionan una mayor reduccion de la rugosidad de la superficie al
tiempo que mantienen un flujo de trabajo sencillo, minimo tiempo de mecanizado y bajo costo, para
Ilevar a cabo los tratamientos superficiales quimicos el polimero interactGa con un solvente orgéanico
por medio de la exposicion al vapor o por inmersion, por lo que es esencial la seleccion de solventes
que son los que interactan molecularmente con las piezas impresas llevando al polimero a un
estado viscoso. Es de especial interés que se produzca tal reaccion, ya que este flujo de material
viscoso se distribuye por los picos y valles superficiales lo que permite el alisado de la superficie

9.

Hay dos formas de realizar el tratamiento por medio de vapor, usando vapores a temperatura
ambiente o alta. En este Gltimo, el recipiente se calienta para acelerar la cinética de la reaccién, pero
es mas dificil de controlar y la evaporacion no uniforme puede dar como resultado un acabado
superficial irregular. Por otro lado, el alisado es mas gradual a temperatura ambiente y menos
agresiva que la inmersion en disolvente [10].

Se han hecho diversas investigaciones en el polimero acido polilactico (PLA), realizando
tratamientos por medio de vapor e inmersion con solventes como acetona, acetato de etilo,
diclorometano, cloroformo y tetrahidrofurano, con tiempos de exposicion de 0 a 180 minutos [10],
espesor de capa de 0.2 mm, relleno 100% rectilineo y angulo de relleno 0°, llegando a la conclusion
que la evaporacion del solvente demostré dar un mejor acabado en las superficies enfrentadas,
obteniendo una reduccion en la rugosidad después de 60-120 min, el tratamiento con cloroformo y
tetrahidrofurano proporciond mayor resistencia térmica a las piezas, obteniendo una reduccion a la
rugosidad de hasta un 98% en el caso del cloroformo, un 94% en el caso del diclorometano, casi un
80% en el caso del tetrahidrofurano y un 35% en el caso del acetato de etilo, ademas de presentar
cristalizacion por parte del polimero y un aumento de densidad menor al 1% lo que se asocia la
absorcion del solvente con el aumento de volumen, considerando que el cloroformo es el disolvente
de mayor densidad (1,48 g/cm3) seguido de diclorometano (1,33 g/cm3) [7], [9].

La interaccion molecular entre solventes y las piezas impresas en 3D se puede analizar por medio de
la espectroscopia Raman que es una técnica de alta resolucion que proporciona en pocos segundos
informacién quimica y estructural de casi cualquier material 0 compuesto organico y/o inorganico
permitiendo asi su identificacion. Las variaciones de frecuencia observadas en el fendmeno de



dispersién Raman, son equivalentes a variaciones de energia, donde los iones y atomos enlazados
quimicamente para formar moléculas y redes cristalinas estan sometidos a constantes movimientos
vibracionales y rotacionales; estas oscilaciones se realizan a frecuencias bien determinadas en
funcién de la masa de las particulas que intervienen y del comportamiento dinamico de los enlaces
existentes. A cada uno de los movimientos vibracionales y rotacionales de la molécula le
correspondera un valor determinado de la energia molecular entregando un espectro para estos
valores [11], donde cuanto méas fuertes o rigidos son los enlaces quimicos mayores son las
frecuencias observadas [12].

Por el estado viscoso que se presenta al realizar el tratamiento quimico y los movimientos
vibracionales de las moléculas al interior de las probetas es fundamental conocer el comportamiento
bajo distintos tipos de cargas, ademas de su comportamiento de fluencia y relajacion [13].

La viscoelasticidad se manifiesta en los materiales de distintas formas, como un comportamiento de
fluencia, donde existe una deformacion gradual del material a un esfuerzo constante, asi como en el
comportamiento de relajacion de la tension al someterse a una deformacion constante [14].

Los estudios sobre las propiedades mecéanicas y viscoelasticas luego de realizar un post-
procesamiento quimico a piezas impresas en 3D son limitados, especialmente si se trata de PLA sin
agregados y procesado por FDM.

En este trabajo se presenta un estudio de las propiedades mecanicas de piezas de PLA al exponerlas
al vapor de diferentes disolventes organicos durante un periodo controlado de tiempo para mejorar
la calidad de las superficies de las piezas. Para esto se fabricaran probetas con forma de hueso de
perro, segun la norma ASTM D638 y por medio de la realizacion de ensayos de traccion, relajacion
y fluencia se busca caracterizar el comportamiento del PLA bajo diferentes condiciones de carga y
asi analizar si el tratamiento quimico provoca cambios significativos al interior de las piezas, ya que
esto no ha sido analizado en estudios previos.

1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivos general
Estudiar el efecto del uso de solventes para suavizar impresiones 3D en sus propiedades mecanicas y
comportamiento viscoeldstico.

1.2.2 Objetivos especificos
e Implementar experimentos de post-procesado quimico a PLA impreso mediante FDM.
e Conseguir resultados de rugosidad y propiedades mecanicas con ensayos de traccion.
e Estudiar el comportamiento mecanico en fluencia del PLA impreso.

e Estudiar el comportamiento mecénico en relajacion del PLA impreso.

1.3 Hipotesis de disefio

Para esta investigacion se planted la siguiente hipotesis:



e EI post-procesado quimico mejora la rugosidad, pero afecta negativamente las propiedades
mecénicas y el comportamiento viscoelastico de las piezas fabricadas mediante impresion
3D por la presencia de solvente al interior de las muestras.

1.4 Metodologia
Para alcanzar los objetivos planteados se realizaran las actividades descritas a continuacion:

I.  En primer lugar se realiza una revision de la literatura e investigaciones relacionadas al tema
referente que permita establecer la base de lo que se ha investigado y poder definir la linea
de estudio que se seguira. Para esto se obtiene bibliografia de distintas revistas cientificas,
centrandose en estudios encontrados en Science Direct y Elsevier. En base a la informacion
obtenida se establecen los pardmetros y normas que guiaran el post-tratamiento y los ensayos
practicos, asi como también el desarrollo del marco teérico que relaciona los conceptos
necesarios a considerar en el estudio de las propiedades mecanicas y del comportamiento
viscoelastico.

Il.  Para la parte practica del proyecto se fabricaran probetas de PLA utilizando la impresora
Ultimaker 2+ presente en el laboratorio de fabricacion del Edificio Tecnoldgico Mecanico de
la Universidad de Concepcion. La geometria de las probetas corresponde a la especificada
por la norma ASTM D638 y la direccién del relleno es +45° con respecto a la direccién de
traccion.

[1l.  En el laboratorio de polimeros del Departamento de Ingenieria en Materiales se realiza el
post-tratamiento quimico con los solventes Cloroformo y Diclorometano, donde se debe
afiadir en un frasco 100 ml de solvente para exponer la probeta al vapor del mismo,
considerando tiempos de exposicion de 5, 10, 15, 30, 45, 60 y 120 minutos. Posteriormente
se realiza la medicicion de la rugosidad y se registran los valores obtenidos.

IV. Para estudiar el comportamiento mecanico en traccién, en fluencia y relajacion se utilizara la
maquina de ensayo de materiales ProLine Z005 de Zwick Roell presente en el mismo
laboratorio de fabricacion. Para los ensayos de relajacion se consideran tres valores de
deformacion, iguales al 10%, 30% y 60% de la deformacion en el maximo esfuerzo. En el
caso de los ensayos de fluencia, se consideran tensiones a un 27%, 36% y 45% de la tensién
del limite el&stico.

V.  Se compararan los datos registrados de los distintos ensayos para los diferentes tiempos en
que se realiz6 el tratamiento quimico, y en conjunto con los objetivos definidos para esta
investigacion, se obtendran las conclusiones que esperan aportar en el estudio de las
propiedades mecanicas de las piezas impresas en 3D por el uso de solventes para mejorar su
rugosidad.

1.5 Carta Gantt
En la figura Figura 1.1 se presenta la Carta Gantt del proyecto con la planificacién de cada semana
en base a los resultados, objetivos, actividades e hitos.
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Carta Gantt del proyecto

Figura 1.1



CAPITULO 2: Marco Teérico

2.1 Teoria de viscoelasticidad

Para muchos materiales, el factor del tiempo carece de importancia, sin embargo, en el caso de los
materiales plasticos, este factor si que hay que tenerlo en cuenta porque presentan un
comportamiento viscoeléstico que es la respuesta ante la aplicacion de un esfuerzo prolongado en
una determinada cantidad de tiempo, o, dicho de otra forma, presenta un comportamiento dual, se
puede comportar como un sélido eléstico y como un fluido viscoso [15].

El comportamiento viscoelastico se ilustra cominmente mediante un modelo de resortes y
amortiguadores.

El modelo del resorte representa el comportamiento eléstico ver Figura 2.1 y viene definido por la
Ley de Hooke ecuacion (1), que define la proporcionalidad entre las tensiones y las deformaciones
que se producen [16].

£

E——

il

Figura 2.1: Representacién comportamiento elastico. Fuente: (F. Siacor, 2021) [16]

o=E-¢ 1)

Donde E es la rigidez del resorte, que representa la constante de proporcionalidad entre la tensién
aplicada, o, y la elongacion producida, .

El modelo de amortiguador representa el comportamiento viscoso el que se representa como un
embolo o piston ver Figura 2.2 y se rige por medio de la ley de Newton, que establece la
proporcionalidad entre las tensiones aplicadas y la velocidad de la deformacion con el paso del
tiempo a través de la ecuacion (2) [15].

N A

)

Figura 2.2: Representacion comportamiento viscoso. Fuente: (Acedo, 2019) [15]
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Siendo 7 la constante de proporcionalidad que indica la relacion entre la tensién aplicada, o, y la
. ., de
velocidad de deformacion, -

Es necesario conocer los fendmenos o sucesos que se producen en los materiales poliméricos a lo
largo del tiempo, ya que esta variable condicionara en cierta medida las posibles aplicaciones del
material ya que pueden sufrir fallas mucho antes de la fluencia prevista y la resistencia a la traccion
maxima [13]. Para los polimeros, la influencia del tiempo se estudia a partir de los fenémenos de
fluencia y de relajacién de tensiones [15].

La fluencia es un comportamiento mecanico en el cual el material se deforma debido a que es
expuesto a una carga constante durante un tiempo prolongado.

En cambio, la relajacién es la capacidad que tiene un material sometido a una deformacion constante
de liberar tensiones respecto al tiempo, es decir, la capacidad de disipar energia bajo una
deformacion constante [14].

El comportamiento que se produce durante el ensayo a fluencia y a relajacion se ilustra en la Figura
2.3
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Figura 2.3: Gréficos representativos del comportamiento a fluencia y a relajacion. Fuente: (Acedo, 2019) [15]



CAPITULO 3: Materiales y métodos

3.1 Materiales

3.1.1 Geometria
Se crea un modelo 3D en el software Autodesk Inventor, las dimensiones de la probeta estan regidas
por la norma ASTM D638-14 para realizar pruebas de traccion las que se muestran en la Figura 3.1
y la Tabla 3.1., luego se convirtié en un archivo stl donde posteriormente fueron importadas en el
software UltiMaker Cura para crear el cédigo G.

Para estudiar el comportamiento del PLA, se imprimieron un total de 315 probetas con una densidad
de relleno del 100%, de las cuales a 21 se le mide la rugosidad y se le aplican a 3 el ensayo de
traccion, a 3 el ensayo de fluencia, y a 3 el ensayo de relajacion, para obtener las propiedades de
base las que se utilizaron para comparar las siguientes probetas.

I
T [——
e
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~Z
—

N
4

Figura 3.1: Geometria de la probeta seglin norma ASTM D638. Fuente: Norma (ASTM D638)

Tabla 3.1: Dimensiones de la muestra tipo V en mm. Fuente: Norma (ASTM D638)

Seccion Dimensiones [mm]

W - Ancho de la seccion estrecha 3,18
L - Longitud de la seccion estrecha 9,53
WO - Ancho total 9,53
LO - Longitud total 63,5
G — Longitud de calibracién 7,62
D — Distancia entre agarres 25,4
R — Radio de filete 12,7
T — Espesor 4

3.1.2 Acido polilactico (PLA)
Para la fabricacion de las probetas de ensayo se utilizO como material base el filamento acido
polilactico (PLA) natural para impresion 3D de la marca Cicla 3D, se presenta una imagen en la
Figura 3.2. Este filamento es de produccion nacional y esta hecho en base a materias primas
naturales como el almidon de maiz, &cido polilactico y una mezcla de pigmentos para otorgar el
color al filamento [17].



A continuacion, se presentan otras caracteristicas:

e Diametro : 1,75+£0,04 mm

e Temperatura de extrusion : 210°C

e Temperatura de cama . Temperatura ambiente — 65°C
e Velocidad de impresion sugerida : 60 mm/s

:‘\Q’:
v Y

Figura 3.2: PLA natural

3.1.3 Impresora 3D Ultimaker 2+
Se utilizd la impresora 3D UltiMaker 2+ para la fabricacion de las muestras de prueba, presentada
en la Figura 3.3. Estas impresoras utilizan tecnologia de formacion FDM y sus propiedades se
muestran en la Tabla 3.2, ademas el filamento se adhiere a la cama de impresion con el pegamento

3D LAC.

Ultimaker "~

Ultimaker

Figura 3.3: Impresora 3D y pegamento 3D LAC
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Tabla 3.2: Caracteristicas impresora Ultimaker 2+

Caracteristicas

Materiales PLA, ABS, etc
Tecnologia Extrusion (FDM/FFF)
Dimensiones 350 x 350 x 400 [mm]
Peso 12 [kg]
Diametro de la boquilla 0,4 [mm]
Formato de archivo stl
Software Cura, Repetier

3.1.4 Solventes
Se utiliza Cloroformo y Diclorometano para realizar el post-procesamiento quimico por exposicion
al vapor, en la Tabla 3.3 se presentan algunas de sus propiedades, donde 147 probetas fueron
expuestas al solvente Cloroformo y 147 al solvente Diclorometano como técnica de post-
procesamiento quimico

Tabla 3.3: Propiedades solventes

Solvente Férmula quimica Masa molar Densidad Pto. Ebullicion
Cloroformo CHCI; 119,38 [g/mol] 1,49 [g/cm?] 61 [°C]
Diclorometano CHCl; 84,93 [g/mol] 1,33 [g/cm?] 40 [°C]

3.1.5 Post-tratamiento quimico

Se realiza el tratamiento quimico donde se utilizan los solventes cloroformo y diclorometano
exponiendo las probetas durante tiempos de 5, 10, 15, 30, 45, 60 y 120 minutos en un frasco donde
se afiade 100 ml de solvente y se deja suspendida la probeta sobre este con un hilo de algoddn, el
frasco cuenta con una tapa y se le posiciona una pelicula de Parafilm por fuera para evitar la
evaporacion de los solventes hacia el exterior la que se muestra en la Figura 3.4, y placas de Petri
para ir ubicando las probetas una vez realizado el tratamiento para almacenarlas a temperatura
ambiente (20°C).

\-mmu\ngmm
[ e |

-
| o= |

—
Eae

Figura 3.4: Hilo de sujecién probetas y Parafilm
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Probeta

/

Solvente

Figura 3.5: Representacién montaje probetas

3.1.6 Dispositivo para medir rugosidad
Para determinar la rugosidad de las probetas se utiliza un dispositivo electrénico llamado
rugosimetro o medidor de rugosidad TIME 3221, este instrumento mide la rugosidad media (Rz), el
valor de la rugosidad media aritmética (Ra), entre otros valores segun norma DIN 4768 e Iso todos
expresados en micras [u,,], en la pantalla del dispositivo se puede observar el valor y un grafico de
la rugosidad como se presenta en la Figura 3.6.

Figura 3.6: rugosimetro TIME 3221

3.1.7 Maquina para la espectroscopia Raman
Posteriormente de medir la rugosidad se analizan las probetas quimicamente con la maquina
LabRam HR Evolution (HORIBA JOBIN YVON) la que se presenta en la Figura 3.7, utilizando una
linea de excitacion de 633 nm, con un rango de numero de onda de 200-3500 cm™ y las muestras se
presionaron suavemente sobre un portaobjetos de vidrio limpio.



12

El proceso consiste en hacer incidir un haz de luz monocromatica de frecuencia vo sobre la muestra
y examinar la luz dispersada. La mayor parte de la luz dispersada presenta la misma frecuencia que
la luz incidente (vo) la que se conoce como dispersion Rayleigh la que no aporta informacion sobre
la composicion de la muestra. La luz dispersada que presenta frecuencias distintas a la de la
radiacion incidente, es la que proporciona informacion sobre la composicion molecular y es la que
se conoce como dispersion Raman.

El espectro Raman recoge los fendmenos de choque entre foton - molécula representando la
intensidad Optica dispersada en funcién del nimero de onda normalizado v al que se produce. El
numero de onda normalizado es una magnitud proporcional a la frecuencia e inversamente
proporcional a la longitud de onda, que se expresa en cm™! [11], lo que esta representado en la
ecuacion (3)

[em™] (3)

VvV =

>

Figura 3.7: Maquina para espectroscopia Raman

3.1.8 Maquina de ensayo de materiales
Para todos los ensayos realizados se utilizd la méaquina de ensayos universales ProLine Z005 de
Zwick Roell la que se ve en la Figura 3.8, la cual permite una carga maxima de 5 kN. Esta maquina
se controla por medio del software de ensayos testXpert Il y se utiliz6 ademas un extensémetro
para una mayor precision en la toma de datos.
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Figura 3.8: Maquina universal Zwick/Roell

3.2 Métodos

3.2.1 Ensayo de traccion
Los ensayos de traccion se realizan de acuerdo con la norma ASTM D638 que establece los métodos
de prueba estandar para propiedades de traccion de plasticos, utilizando 3 probetas por cada solvente
y tiempo en que se realizo el tratamiento quimico.

Debido a que la velocidad del ensayo no esta especificada para el tipo de material, se utilizaré la
velocidad minima presentada en la Tabla 1 de la norma ASTM D638, la cual establece que para
clasificacion de materiales rigidos y semirigidos, para muestras de tipo V barras y tubos, la
velocidad del ensayo es de 1 + 25% [mm/min], velocidad que produce la ruptura de la muestra entre
0,5y 5 minutos [22].

Estos ensayos se realizan con el fin de conocer las propiedades mecanicas de limite elastico y
deformacion en el maximo esfuerzo alcanzado, los cuales serviran de parametros para los ensayos
de fluencia y relajacion.

3.2.2 Ensayo de relajacion
El ensayo de relajacion de tensiones es una prueba donde la deformacién se mantiene constante en
el tiempo. Este ensayo busca estudiar cdmo disminuye la tension a lo largo del tiempo cuando la
deformacion se mantiene constante [13].

De los datos obtenidos a través de los ensayos de traccion se consideraron tres valores de
deformacion correspondientes al 27%, 36% y 45% de la deformacion en la tensién maxima segun lo
planteado en [13], donde estos valores se eligen para capturar diferentes etapas del comportamiento
del material durante la relajacion y facilitar la comparacion de los resultados. Ademas, se
consideraron tres probetas a ensayar para cada nivel de deformacion para cada tiempo en que fue
realizado el tratamiento quimico y se midié durante un tiempo de 600 [s].
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3.2.3 Ensayo de fluencia
En el ensayo de fluencia el parametro de entrada es la tension, que se mantiene constante, y el
pardmetro de salida es la deformacion, que se incrementa con el tiempo siguiendo una curva
logaritmica [18].

La norma ASTM D2990-17 establece que, para ensayos de fluencia sin variacion de temperatura, el
ndmero minimo de probetas a ensayar es de tres si se ensayan menos de cuatro niveles de tension
[19]. En este caso, se considera el minimo de ensayos por porcentaje de tension.

Debido a que ni en la norma ISO ni en la norma ASTM hay ninguna indicacién sobre las tensiones
que se puede o deben aplicar, las tensiones escogidas estan basadas en lo expuesto en el articulo
[15]. De esta manera, utilizando los datos obtenidos en los ensayos de traccidn, se consideraron tres
tensiones del 10%, 30% y 60% de la tension del limite eléstico, las que se eligen para capturar
diferentes regiones del comportamiento de fluencia del material, donde el 10% del limite eléstico
representa una fase inicial de deformacién donde predominan los procesos elasticos, el 30%
representa una transicion entre la deformacion eléstica y pléstica y el 60% puede estar en una region
donde la deformacion pléastica es significativa pero aun no ha alcanzado niveles criticos, ademas se
aplica un esfuerzo incremental en 5 segundos y se mantiene por 10 minutos.
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CAPITULO 4: Resultados y analisis

4.1 Rugosidad

Una vez impresas las probetas se separan 3 especimenes para medir su rugosidad, siendo el tiempo 0
las probetas sin tratar, luego se exponen al vapor 3 probetas durante 5 [min] en cloroformo y
diclorometano y asi sucesivamente hasta realizar el tratamiento a los 10 [min], 15 [min], 30 [min],
45 [min], 60 [min] y 120 [min] en cloroformo y diclorometano respectivamente, al terminar el post-
tratamiento se mide su rugosidad a 5 de cada tiempo, como se obtienen valores similares se calculan
los promedios y los resultados se presentan en la Tabla 4.1 y se hace una comparacion gréfica con
las probetas sin tratar lo que se observa en la Figura 4.1.

Tabla 4.1: Rugosidad probetas sin tratamiento y post-tratamiento

Tiempo [min] Cloroformo Diclorometano Cloroformo Diclorometano
Promedio Ra [um]  Promedio Ra [pum] D:t\gl?g;?n Ds:é?o?;?n
0 4,1078 4,1078 0,2527 0,2527
5 3,3804 1,901 0,3176 0,1145
10 1,894 1,7572 0,1835 0,1146
15 1,124 3,1454 0,1914 0,3374
30 0,865 2,942 0,0949 0,1707
45 1,3482 2,819 0,2756 0,1334
60 1,5314 2,76 0,1985 0,3446

120 2,4284 2,5232 0,4651 0,0300
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Figura 4.1: Promedio rugosidad en funcién de los tiempos de exposicién al vapor de los solventes

Al analizar los resultados presentados y observando el grafico el cloroformo y diclorometano son
utiles para suavizar superficies de impresiones 3D tipo FDM, hay una disminucion de la rugosidad
de las piezas de hasta un 79% para el caso del cloroformo una vez transcurrido 30 minutos y un 57%
al usar diclorometano con un tiempo de exposicion de 10 minutos, siendo el cloroformo el solvente
mas optimo por obtener mejores resultados.

4.2 Espectroscopia Raman

Para ver si hay un cambio quimico en la estructura del polimero PLA, cuya estructura molecular se
muestra en la Figura 4.2, se realizO una espectroscopia Raman, donde los resultados obtenidos
fueron graficados lo que se observa en la Figura 4.3 y Figura 4.4, para el solvente cloroformo y
diclorometano respectivamente, donde en el eje ‘x’ se encuentra indicada la intensidad de la
radiacion infrarroja, en nimero de onda (cm™) y en el eje ‘y’ esté indicada la intensidad de radiacion
infrarroja absorbida llamada absorbancia la que no tiene ninguna unidad de medida (es un valor
adimensional) y se conoce como “UA” (unidades de absorbancia).

CH,
n
e}

Figura 4.2: Estructura molecular PLA
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Figura 4.3: Espectroscopia Raman (a) PLA + Cloroformo y (b) Acercamiento PLA + Cloroformo

En la Figura 4.3 (a) se muestran los resultados de la espectroscopia raman del PLA al realizar el
tratamiento quimico con cloroformo, en la Figura 4.3 (b) se presenta un acercamiento en la zona

mas baja de la intensidad de la radiacion infrarroja para observar e identificar en mayor detalle la
presencia de los altos picos.
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Figura 4.4: Espectroscopia Raman PLA + Diclorometano

El espectro infrarrojo tiene zonas caracteristicas donde cada pico representa un especifico tipo de
vibracion, entre los 2500 - 2000 (cm™) aparecen bandas que tienen su origen en enlaces triples C=C
y C=0, entre los 2000 - 1500 (cm™) es la region de los dobles enlaces, generalmente aparecen los
enlaces de vibracion C=C y C=0 y en la zona 1500 - 300 (cm™) es la llamada region de huella
digital, son generados por varias vibraciones de enlace presentes en la estructura de la molécula
[20], en este caso en la Tabla 4.2, se presentan el significado de cada pico mostrado en el gréfico.
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Tabla 4.2: Interpretacion de los espectros

Posicion del pico Asignacién Intensidad del pico (a.u.)
RAMAN (cm”) - PLA PLA | PLA/CHCI; | PLA/CH.CI,
3002 19850.3 10749.1 9935.43
2047 Vibracion simétricay |72 e 2 56891 20518.9
asimétrica del CHz
2882 14697.1 8953.14 6786.29
1772 Estiramiento del C=0 20646.3 22465.1 15356.3

1451 Vibracion simetricade | ,,p00 0 | 565799 17388.6
deformacioén del CHs

Vibracion de
1387 deformacién del CHs 17900.2 24711.2 15538.7
Vibracion de
1295 deformacion del CH 24258.3 31524.2 23522
1211 Vibracion del C-O-C 22938 327111 23361.1
1185 Vibracion del C-O-C 23560 32132.6 23689.7
1125 Balanceo del CH3 28479.1 35020.3 26317.1
1045 Estiramiento del C— CH3 | 27317.4 34823.7 26170.6
874 Vibracion del C-COO 41110 41298.9 33360
738 Estiramiento del C=0 25669.7 37342.6 26160.9
401 Vibracion del C-CO 29551.4 38348.6 27112.3

Vibracién del C-O-Cy

299 del C-CHs

27180.9 36395.4 25117.4

Con los datos de la tabla se puede ver que al exponer las probetas a los solventes estos generan
movimientos moleculares como es la vibracidn y el estiramiento de algunos enlaces lo que provoca
cambios en la estructura interna del polimero.

Las frecuencias anormalmente altas de CHs que se encuentran entre los 3000-2800 cm™ y sus
bandas de vibracion asimétricas junto con el estiramiento de los enlaces donde se encuentran
presentes indican la existencia de enlaces de hidrégeno C — H / O lo que resulta en propiedades
mecanicas deficientes del producto final, ademas de presentar una disminucién de aproximadamente
un 50% del valor de la intensidad para el caso del uso del cloroformo y del diclorometano lo que
indica una menor energia (unién de enlace) en la molécula que estd presente en la estructura del
PLA.
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La banda del tramo C = O, ubicada a 1772 cm.—1 para el espectro de la muestra amorfa, cambia
antes y después del tratamiento quimico, lo que indica que se produjo el proceso de cristalizacion.

4.3 Ensayos de traccion

A continuacion, en los gréaficos presentados en la Figura 4.5, Figura 4.6, Figura 4.7 y Figura 4.8,
estan los resultados de los ensayos de traccion realizados a las probetas luego de ser expuestas al
vapor de diferentes solventes y distintos tiempos, se calculé un promedio y comparan las probetas
sin tratamiento (Sin0), las probetas expuestas al cloroformo (C) y las probetas expuestas al
diclorometano (D). La probeta a la que no se le realiza post-tratamiento quimico tiene un esfuerzo
méaximo de 54,1 [MPa], en cambio luego de luego de aplicar el post-procesado quimico hay una
disminucion de las propiedades mecanicas, el mddulo eléstico al igual que la resistencia a la traccion
van disminuyendo considerablemente llegando a valores méximos de un 80% y 70% menor
respectivamente al usar diclorometano y una disminucion de un 88% y 77% al exponer las muestras
al cloroformo durante 120 minutos en comparacién a la probeta sin tratamiento, en cambio la
deformacion iba aumentando, mostrando una tendencia que mientras mayor tiempo de exposicion
menor resistencia y mayor ductilidad.
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Figura 4.5: Curva esfuerzo-deformacién para tratamiento de, (a) 5 minutos y (b) 10 minutos
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Figura 4.8: Curva esfuerzo-deformacion para tratamiento de 120 minutos

A continuacion, se presentan resumidos los resultados obtenidos en la Tabla 4.3.

Tabla 4.3: Resultados ensayos de traccion

Tiempo [min] Modulo elastico Resistencia a la traccion
Cloroformo  Diclorometano Cloroformo Diclorometano
0 26,68 26,68 54,10 54,10
5 28,42 30,44 51,65 49,49
10 33,34 24,69 48,70 42,28
15 20,17 20,86 37,73 38,62
30 15,53 15,63 30,89 32,82
45 11,95 11,03 23,88 24,74
60 7,78 7,02 19,97 19,29
120 3,31 5,31 12,28 16,19
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4.4 Ensayos de viscoelasticidad

Los polimeros biodegradables pueden sufrir fallas mucho antes de la fluencia prevista y la
resistencia a la traccion maxima, debido a su naturaleza viscosa, en consecuencia, para conocer el
comportamiento del material en estos casos se realizan ensayos de fluencia y relajacion.

A continuacion, se presentan los resultados experimentales obtenidos para los dos tipos de ensayos
realizados. Para poder visualizar con mayor facilidad el comportamiento del material segun el
esfuerzo o deformacion aplicada, se presentan los conjuntos de resultados para cada tiempo de
exposicion al vapor de diclorometano y cloroformo respectivamente.

4.4.1 Ensayo de relajacion
Los resultados obtenidos en los ensayos de relajacion para cada tiempo de post-tratamiento realizado
con los diferentes solventes se encuentran agrupados para cada uno de los valores de deformacion
aplicados, en la Figura 4.9 se encuentran los resultados obtenidos a los 5 minutos de tratamiento
quimico, para el 27%, 36% y 45% de la resistencia a la traccidn, respectivamente, se realiza el
mismo procedimiento para cada tiempo, presentdndose en la Figura 4.10 los resultados a los 10
minutos, en la Figura 4.11 a los 15 minutos, en la Figura 4.12 a los 30 minutos, en la Figura 4.13 a
los 45 minutos, en la Figura 4.14 a los 60 minutos y finalmente en la Figura 4.15 a los 120 minutos.

Fuerza estindar [MPa]

0 -
0 100 200 300 400 500 600 0 100 200 300 400 500 600 ] 100 200 300 400 500 600
e ensayo [s

(@) (b) (©)

Figura 4.9: Comportamiento a la relajacion con tiempo de post-tratamiento quimico de 5 minutos, (a) 27%, (b)
36% Yy (c) 45% de la deformacién aplicada
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Figura 4.11: Comportamiento a la relajacién con tiempo de post-tratamiento quimico de 15 minutos, (a) 27%, (b)
36% y (c) 45% de la deformacién aplicada
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Figura 4.12: Comportamiento a la relajacion con tiempo de post-tratamiento quimico de 30 minutos, (a) 27%, (b)
36% y (c) 45% de la deformacion aplicada
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Figura 4.13: Comportamiento a la relajacién con tiempo de post-tratamiento quimico de 45 minutos, (a) 27%, (b)
36% y (c) 45% de la deformacién aplicada
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Para poder visualizar con mayor facilidad el comportamiento del material segun el esfuerzo, se
presentan los conjuntos de resultados para cada tiempo de exposicion a los solventes segun el
maodulo de relajacion normalizado, en la Figura 4.16 estan los resultados obtenidos a los 5 minutos
de tratamiento quimico, en la Figura 4.17 a los 10 minutos, en la Figura 4.18 a los 15 minutos, en la

Figura 4.19 a los 30 minutos, en la Figura 4.20 a los 45 minutos, en la Figura 4.21 a los 60 minutos
y finalmente en la Figura 4.22 a los 120 minutos.
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Figura 4.16: Comportamiento a la relajacién normalizado a través del tiempo; tiempo de exposicion al solvente
de 5 minutos, (a) 27%, (b) 36% y (c) 45% de la deformacién aplicada
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Figura 4.19: Comportamiento a la relajacion normalizado a través del tiempo; tiempo de exposicion al solvente
de 30 minutos, (a) 27%, (b) 36% vy (c) 45% de la deformacion aplicada
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Figura 4.20: Comportamiento a la relajacion normalizado a través del tiempo; tiempo de exposicion al solvente
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Figura 4.22: Comportamiento a la relajacion normalizado a través del tiempo; tiempo de exposicion al solvente
de 120 minutos, (a) 27%, (b) 36% Yy (c) 45% de la deformacién aplicada

En la Tabla 4.4 se presentan los resultados de tension maxima, tension de relajacion y el porcentaje
de caida del mddulo de relajacion que se obtienen de los ensayos de relajacion realizados para cada
tiempo en que fueron usados los solventes y en su correspondiente porcentaje de la deformacién en
la tensién méxima (27%, 36% y 45%) aplicada, donde el valor méaximo se alcanzé a los 15 minutos
de haber realizado el tratamiento con cloroformo siendo de 47,1 [MPa] y le sigue el tratamiento con
diclorometano una vez transcurridos 45 minutos, alcanzando un valor de 44,4 [MPa] y la mayor
disminucion del modulo de relajacion fue de un 67% al usar cloroformo durante 15 minutos.



Tabla 4.4: Resultados ensayos de relajacion
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T[I;anio Tension maxima [MPa] Tension de relajacion [MPa] Madulo de relajacion [%]
% Cloroformo Diclorometano Cloroformo Diclorometano Cloroformo Diclorometano
27 16,3 16,3 13,9 13,9 14 14
0 36 22,6 22,6 19,8 19,8 12 12
45 29,5 29,5 25,5 25,5 14 14
27 12,9 13,8 5,9 11,3 54 18
5 36 19,4 20,1 10,2 16,3 48 19
45 23,0 25,9 15 21,1 35 19
27 11,9 14,4 3,9 10,8 67 25
10 36 17,1 22,7 58 17,4 66 23
45 20,7 28,9 6,9 21,9 67 24
27 39,7 18,8 25,2 15,2 36 19
15 36 47,1 27,9 25,6 22,1 46 21
45 43,7 35,6 23,4 21,7 46 22
27 19,7 24,8 12,8 18,8 35 24
30 36 25,6 27,2 17,0 19,5 34 29
45 31,7 38,4 20,1 25,2 37 34
27 19,5 36,9 13,3 24,5 33 34
45 36 26,9 44,4 18,1 26,1 33 41
45 31,9 40,5 18,8 20,9 41 48
27 27,6 28,9 15,9 14,1 43 51
60 36 27,7 27,7 15,9 11,2 43 59
45 27,8 22,3 15,8 14,4 43 35
27 18,6 20,5 11,4 12,5 39 39
120 36 21,6 17 12,4 10,8 39 37
45 18,6 21,2 9,9 12,4 42 41

Se observa una rapida relajacion del esfuerzo durante los primeros 200 segundos, seguida de una
tasa de relajacién mas lenta que continua hacia un valor asintético.

Para los tiempos de 5, 10 y 15 minutos el esfuerzo disminuye en gran medida alcanzando un valor
de 21,5 [MPa] menos a los 15 minutos para el caso del cloroformo a medida que transcurre el
tiempo en comparacion a la probeta que no tiene ningun tipo de post-tratamiento que solo presenta
una disminucién de la tension de aproximadamente 3 [MPa], si bien para los ensayos de traccion no
se presentaron grandes diferencias para estos tiempos con este ensayo se indica que puede sufrir una
falla por relajacion, es decir, el material puede fallar antes de la resistencia a la traccion prevista bajo
un valor de deformacion contante, lo que indica una disminucion en la vida util, para el caso del
diclorometano presenta una pequefia diferencia pero el comportamiento es similar a las probetas que
no fueron expuestas a los solventes.
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Para los tiempos de 30, 45, 60 y 120 minutos se observa un comportamiento similar entre las curvas
con tratamiento de cloroformo y diclorometano, donde para el caso del diclorometano se presenta
una caida del valor de las tensiones alcanzo una diminucion de 19,6 [MPa] a los 45 minutos y con el
cloroformo igual se tiene una caida, pero menos pronunciada en comparacion a los otros tiempos,
pero se sigue la tendencia de ser menor el esfuerzo en comparacion a la probeta sin tratamiento.

En resumen, en todos los tiempos las curvas con tratamiento se relajan mas rapido en comparacion a
las curvas de las probetas que no se les realiz6 un post-tratamiento quimico, lo que indica que el
material puede deformarse mas facilmente, teniendo una mayor capacidad de deformacién plastica,
ademas de indicar que el material exhibe un comportamiento viscoelastico mas marcado, es decir, se
tiene una mayor fluidez del material.

4.4.2 Ensayo de fluencia

Los resultados obtenidos en los ensayos de fluencia para cada tiempo de post-tratamiento realizado
con los diferentes solventes se encuentran agrupados para cada uno de los valores de fuerza
aplicados, en la Figura 4.23 se encuentran los resultados obtenidos a los 5 minutos de tratamiento
quimico, para el 10%, 30% y 60% del limite elastico, respectivamente, se realiza el mismo
procedimiento para cada tiempo, presentandose en la Figura 4.24 los resultados a los 10 minutos, en
la Figura 4.25 a los 15 minutos, en la Figura 4.26 a los 30 minutos, en la Figura 4.27 a los 45
minutos, en la Figura 4.28 a los 60 minutos y finalmente en la Figura 4.29 a los 120 minutos.
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Figura 4.23: Comportamiento a la fluencia con tiempo de post-tratamiento quimico de 5 minutos, (a) 10%, (b)
30% vy (c) 60% del valor de la fuerza aplicada
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Figura 4.24: Comportamiento a la fluencia con tiempo de post-tratamiento quimico de 10 minutos, (a) 10%o, (b)
30% y (c) 60% del valor de la fuerza aplicada
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Figura 4.25: Comportamiento a la fluencia con tiempo de post-tratamiento quimico de 15 minutos, (a) 10%o, (b)
30% vy (c) 60% del valor de la fuerza aplicada
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Figura 4.26: Comportamiento a la fluencia con tiempo de post-tratamiento quimico de 30 minutos, (a) 10%o, (b)
30% vy (c) 60% del valor de la fuerza aplicada
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Figura 4.27: Comportamiento a la fluencia con tiempo de post-tratamiento quimico de 45 minutos, (a) 10%o, (b)
30% vy (c) 60% del valor de la fuerza aplicada
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Figura 4.28: Comportamiento a la fluencia con tiempo de post-tratamiento quimico de 60 minutos, (a) 10%o, (b)
30% vy (c) 60% del valor de la fuerza aplicada
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Al igual que en los ensayos de relajacion a continuacion se presentan los conjuntos de resultados
para cada tiempo de exposicion a los solventes segin el médulo de fluencia normalizado, en la
Figura 4.30 estan los resultados obtenidos a los 5 minutos de tratamiento quimico, en la Figura 4.31
a los 10 minutos, en la Figura 4.32 a los 15 minutos, en la Figura 4.33 a los 30 minutos, en la Figura
4.34 a los 45 minutos, en la Figura 4.35 a los 60 minutos y finalmente en la Figura 4.36 a los 120
minutos.
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Figura 4.30: Comportamiento a la fluencia normalizado a través del tiempo; post-tratamiento quimico de 5
minutos, (a) 10%, (b) 30% y (c) 60% de la fuerza aplicada
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Figura 4.31 Comportamiento a la fluencia normalizado a través del tiempo; post-tratamiento quimico de 10
minutos, (a) 10%, (b) 30% y (c) 60% de la fuerza aplicada
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Figura 4.32: Comportamiento a la fluencia normalizado a través del tiempo; post-tratamiento quimico de 15
minutos, (a) 10%, (b) 30% y (c) 60% de la fuerza aplicada
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Figura 4.33: Comportamiento a la fluencia normalizado a través del tiempo; post-tratamiento quimico de 30
minutos, (a) 10%, (b) 30% y (c) 60% de la fuerza aplicada
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Figura 4.34: Comportamiento a la fluencia normalizado a través del tiempo; post-tratamiento quimico de 45
minutos, (a) 10%, (b) 30% y (c) 60% de la fuerza aplicada
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Figura 4.35: Comportamiento a la fluencia normalizado a través del tiempo; post-tratamiento quimico de 60
minutos, (a) 10%, (b) 30% y (c) 60% de la fuerza aplicada
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Figura 4.36: Comportamiento a la fluencia normalizado a través del tiempo; post-tratamiento quimico de 120
minutos, (a) 10%, (b) 30% y (c) 60% de la fuerza aplicada
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En la Tabla 4.5 se presentan los resultados de deformacion elastica y deformacion viscoelastica que
se obtienen de los ensayos de fluencia realizados para cada tiempo en que fueron usados los
solventes y en su correspondiente porcentaje de la tension del limite elastico (10%, 30% y 60%)
aplicada, donde el mayor valor de la deformacion eléstica es de 1,02% y 1,04% obtenidos a los 5
minutos de tratamiento con cloroformo y 10 minutos con diclorometano, respectivamente, estos
valores indican la deformacion que puede ser recuperable en el material y se observa en los graficos
en los primeros segundos del ensayo, en cambio el mayor valor de la deformacion viscoelastica se
alcanzé a los 15 minutos de post-tratamiento con cloroformo, esta deformacién es permanente en el
material y se encuentra en los graficos en la seccidn que se ve practicamente constante.
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Tabla 4.5: Resultados ensayos de fluencia

T[lr(;rinnp])o Deformacién eléstica [%] Deformacidn viscoelastica [%0]
% Cloroformo Diclorometano  Cloroformo  Diclorometano
10 0,23 0,23 0,03 0,03
0 30 0,62 0,62 0,07 0,07
60 1,00 1,00 0,17 0,17
10 0,27 0,26 0,24 0,07
5 30 0,62 0,57 0,33 0,18
60 1,02 0,89 0,46 0,42
10 0,21 0,25 0,37 0,12
10 30 0,52 0,59 0,48 0,30
60 0,88 1,04 0,63 0,46
10 0,19 0,28 0,14 0,08
15 30 0,49 0,61 0,79 0,16
60 0,85 0,95 0,30 0,22
10 0,22 0,26 0,09 0,10
30 30 0,51 0,58 0,17 0,18
60 0,86 1,02 0,26 0,29
10 0,14 0,12 0,09 0,07
45 30 0,45 0,48 0,18 0,18
60 0,77 0,62 0,28 0,20
10 0,14 0,09 0,11 0,05
60 30 0,47 0,29 0,19 0,39
60 0,69 0,59 0,26 0,19
10 0,06 0,05 0,09 0,04
120 30 0,21 0,24 0,12 0,10
60 0,65 0,47 0,28 0,17

Se observa que, sin importar el tiempo en que estuvieron las probetas expuestas al solvente para
suavizar la superficie o el nivel de esfuerzo, todas las curvas presentan dos etapas: una etapa inicial
de fluencia, donde el aumento de la deformacion por unidad de tiempo aumenta rapidamente,
aproximadamente dentro de los diez primeros segundos después de haberse aplicado la carga; y una
etapa de fluencia estable (fase 2), donde la deformacion se mantiene practicamente constante.

En la mayoria de los casos, el estado estable de fluencia fue alcanzado antes en las muestras con
mayor fuerza aplicada y es donde se sufre una mayor deformacion elastica, ademas en la fase 2 las
curvas con tratamiento tienen una mayor pendiente de aumento de la deformacion (mayor velocidad
de deformacion), esto es debido a que el material experimento cambios en su microestructura lo que
facilita la deformacion plastica, ademas al tener una mayor velocidad se tiene un menor tiempo para
que el material disipe la energia generada por la carga aplicada, esto puede llevar al agotamiento
mas rapido de la capacidad del material para soportar la carga, ya que aumenta la acumulacion de
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tensiones internas y favorece la propagacion de grietas, lo que acelera el proceso de falla del
material.

La curva de deformacién por fluencia experimenta incrementos repentinos en periodos de tiempo
especificos, lo que se conoce como "pop-ins”. Estas discontinuidades son ocasionadas por la
generacion local de grietas en las muestras durante el proceso de deformacién por fluencia [21]. En
la Figura 4.37 se muestra un acercamiento a una de las curvas que presenta este tipo de
discontinuidad.
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Figura 4.37: Vista parcial ampliada de la curva de fluencia

4.5 Discusion de resultados

Es recomendable usar los solventes para suavizar la superficie de impresiones 3D en un tiempo
méaximo de 15 minutos al realizarse el post-tratamiento a temperatura ambiente, donde se tiene una
disminucidn de la rugosidad de un 73% al usar cloroformo durante 15 minutos y una disminucién de
un 57% al usar diclorometano transcurridos 10 minutos de tratamiento.

Es notoria la presencia del solvente al interior de las piezas lo que se pudo comprobar mediante la
espectroscopia raman lo que afect6 las propiedades mecéanicas habiendo una disminucion de estas,
ya que la existencia de enlaces de hidrégeno y dobles enlaces puede originar cambios no deseados
en las propiedades mecénicas y eléctricas de los polimeros, generando su degradacion [23], pero la
disminucion de los valores del mddulo elastico, la resistencia a la traccion y el limite elastico en los
tiempos de 5, 10 y 15 minutos que fue realizado el tratamiento no sobrepasa el 30% en comparacion
con los datos que se tiene en las probetas sin tratar.

Si bien hay un cambio de las propiedades mecanicas, se tiene el riesgo de una mayor probabilidad
de falla del material antes de su vida util durante los tiempos mencionados (5, 10 y 15 minutos) al
exponer las muestras a cargas o deformaciones constantes durante un determinado tiempo, lo que
esta reflejado en los ensayos de relajacion y fluencia.
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CAPITULO 5: Conclusiones

El objetivo principal de esta investigacion fue estudiar el efecto del uso de solventes para suavizar
impresiones 3D en sus propiedades mecanicas. Para esto se realizaron experimentos de exposicion
al vapor de cloroformo y diclorometano utilizando piezas impresas por FDM con termoplastico
PLA, luego se estudiaron los cambios superficiales de las muestras y se realizaron ensayos de
relajacion de esfuerzos y ensayos de fluencia, ademas, se llevaron a cabo ensayos de traccion para
obtener los parametros necesarios.

Se observo una disminucion de la rugosidad de las piezas de hasta un 79% para el caso del
cloroformo una vez transcurridos 30 minutos y un 57% al usar diclorometano con un tiempo de
exposicion de 10 minutos.

En las propiedades mecénicas desde los 15 minutos el mddulo eléstico al igual que la resistencia a la
traccion van disminuyendo considerablemente llegando a un 80% y 70% menos respectivamente al
usar diclorometano y una disminucion de un 88% y 77% al exponer las muestras al cloroformo en
comparacion a la probeta sin tratamiento, en cambio la deformacion iba aumentando.

En los ensayos de relajacion hubo una disminucion del valor del esfuerzo al que llegaban las
probetas una vez realizado el post-tratamiento quimico en los tiempos de 5, 10, 60 y 120 minutos en
comparacion a las muestras que no tenian ningln tipo de modificacion, junto con una caida mas
pronunciada del valor de las tensiones lo que lleva a una disminucion de la vida atil del material.
Ademas, se observd que las muestras alcanzaron rapidamente un estado estable en la mayoria de los
casos, tanto en los ensayos de relajacion como en los de fluencia.

Finalmente se obtuvo que el uso de solventes para suavizar superficies de impresiones 3D tipo FDM
modifica las caracteristicas de las piezas fabricadas por PLA, lo que afecta significativamente las
propiedades mecanicas de las piezas.

Trabajos Futuros
Para futuras investigaciones, seria interesante estudiar como se ven afectadas las propiedades
mecanicas bajo diferentes tratamientos térmicos para la evaporizacion del solvente podria ser Gtil.

La adicion de refuerzo de fibra como la incorporacion de nanomateriales seria una interesante
investigacion para ver si mejoran las propiedades mecanicas de los polimeros luego de realizar el
post-tratamiento por evaporizacion y es un avance prometedor en la impresion 3D

También se podrian hacer simulaciones de elementos finitos, para producir curvas de fluencia y
relajacion de tensiones simuladas basadas en los pardmetros de propiedades mecanicas establecidos.
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